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@ Verfahren zum Herstellen von Granulaten, die als Netz-, Wasch und/oder Reinigungsmittel geeignet sind 

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum insbesondere 

kontinuierlichen Herstellen von schutt- und rieselfahigen 

Granuleten von Wertstoffen oder Wertatoffgemischen, die 

als Netz-, Wasch- und/oder Reinigungsmittel und/oder zur 

Verwendung in solchen Mitteln . geeignet sind, aus ihren 

wa&rigen Losungen und/oder Suspensionen durch Spruh- 

trocknung oder Wirbelschicht-Spruhgranuletion oder der- 

gleichen innerhalb eines Trocknungsbeheltera mit einem 

Hei&gasstrom. Das erfindungsgemaGe Verfahren arbeitet 

mit einem oder mehreren Trocknungsschritten, wobei uber- 

hitzter Wesserdampf als Trocknungsgas verwendet wird. 

Dabei bricht man die Trocknung vor der thermischen 

Schadigung des Produkts ab, stellt die lagerbestandige 

Schutt- und Rieselfahigkeit des derart partiell aufgetrockne- 

ten Produkts gegebenenfalls durch Zusatz von zur Bildung 

begrenzter Wassermengen befdhigten Mischungsbestand- 
^ m teiien und/oder durch eine Nachbehandlung sicher und 
^ arbeitet im geschlossenen System mit einem Wasserdampf- 
~ kreislaufstrom, dem man den verdampften Wasseranteil des 
1^ Einsatzgutes als Teilstrom entzleht und die abgegebene 
0) Warmeenergie wieder zufuhrt. 

^ Die Erfindung geht von der Aufgabe aus, im Rahman des 
^ hier betroffenen Arbeitsgebietes fur die Wertstofftrocknung 
© mit uberhitztem Wasserdampf als Trocknungsmedium opti- 

mierte Verfahrensma&nahmen aufzuzeigen, die im vorlie- 
S genden Fait die Wasserdampf kreislauffiihrung betretfen. 

Geidst wird die Aufgabe dedurch, da& man den Wasser- 
||j dampfkreislaufstrom von mitgetragenen ... 

O 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum insbesonde- 
re kontinuierlichen Herstellen von schiitt- und rieselfa- 
higen Granulaten von Wertstoffen oder Wertstoffgemi- 
schen, die als Netz-, Wasch und/oder Reinigungsmittel 
und/oder zur Verwendung in solchen Mitteln geeighet 
sind, aus ihren w&Brigen Ldsungen und/oder Suspensio- 
nen durch Spriihtrocknung oder Wirbelschicht-Spriih- 
granulation oder der g leichen innerhalb eine s Trock^i 
nungsbehftlters mit einem HeiBgasstrom. Das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren arbeitei mit einem oder meh- 
reren Trocknungsschritten, wobei iiberhitzter Wasser- 
dampf als Trocknungsgas verwendet wird. 

Die Spriihtrocknung waBriger Zubereitungen von 
Wertstoffen der genannten Art, die in groBem Umfange 
beispielsweise als Textilwaschmittel Verwendung fin- 
den, wird scit Jahrzehnten in grofltechnischem MaBstab 
durchgefiihrt. Als Trocknungsgasstrom werden HeiB- 
luft bzw. Gcmische von Luft und heiflen Verbrennungs- 
abgasen eingesetzt Textiiwaschpulver bzw. Wertstoffe 
und/oder Wertstoffgemische zur Herstellung von Tex- 
tilwaschmitteln in schutt- und rieselfahiger Pulverform 
werden in entsprechenden Spruhturmcn in der Regel im 
Bereich des Umgebungsdrucks in Gleichstrom- oder 25 
h&ufiger in Gegenstromfahrweise gewonnen. 

Die Anmeldern beschreibt in ihrer alteren Arimel- 
dung DE- A 40 30 688 ein Verfahren zur Gewinnung sol- 
dier feinteiliger fester schutt- beziehungsweise rieselfa- 
higer Wertstoffe oder Wertstoffgemische fur Netz-, 30 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel aus ihren waBrigen 
Zubereitungen, wobei iiberhitzter Wasserdampf als 
trocknender HeiBgasstrom eingesetzt und dabei die 
Trocknung des partikularen Gutes vor dessen Gefahr- 
dung durch thermische Einwirkung abgebrochen wird. 35 
Erforderlichenfalls wird dabei die lagerbestandige 
Schutt- beziehungsweise Rieselfahigkeit des derart par- 
tiell aufgetrockneten Gutes durch Zusatz solcher Mi- 
schungsbestandteile sichergestellt, die zur Bindung be- 
grenzter Wassermengen befahigt sind. Neben oder an- 40 
stelle dieser MaBnahme kann auch eine Nachbehand- 
lung zur Homogenisierung des Restfeuchtegehaltes im 
partikularen Gut und/oder dessen Nachtrocknung un- 
ter Wertstoff-schonenden Bedingungen angeschlossen 
werden. Die Lehre der im nachfolgenden geschilderten 45 
Erfindung betrifft eine gezielte Ausgestaltung dieses 
Verfahrens aus der genannten alteren Anmeldung. Die 
erfindungsgemiBe Lehre will dabei gerade beim Einsatz 
von uberhitztem Wasserdampf als Trocknungsgas die 
Gewinnung hochstwertiger Wertstoffe beziehungswei- 50 
se Wertstoffgemische des hier betroffenen Arbeitsbe- 
reiches ermdglichen. VerstSndlich wird dabei die Aufga- 
benstellung der Erfindung aus den nachfolgenden ledig- 
lich beispielhaft gebrachten Oberlegungen: 

Die in der Praxis heute an hochwertige Reinigungs- 55 
mittel, insbesondere Textilwaschmittel, gestellten An- 
forderungen erschopfen sich nicht in Erwartungen zur 
Leistungsfahigkeit im praktischen Einsatz. 

Wichtig sind darOberhinaus das visuelle Erschei- 
nungsbild — bei Textilwaschmitteln beispielsweise die 60 
Hellfarbigkeit - sowie weiterfilhrende physikalische 
Stoffeigenschaften wie gute Rieselfahigkeit, hohes 
Schuttgewicht, rasches Auflosungsverm6gen in Wasser 
bzw. gute Einspuleigenschaften und dergleichen. 

Die Erfindung geht von der Aufgabe aus, im Rahmen 65 
des hier betroffenen Arbeitsgebietes fiir die Wertstoff- 
trocknung mil Qberhitztem Wasserdampf als Trock- 
nungsmedium opttmierte Bedingungen aufzuzeigen, die 



den Zugang zu den geforderten hochwertigen Wertstof- 
fen bzw. Wertstoffgemischen im Trbckenzustand er- 
mdglichen. 

Zu berticksichtigen ist in diesem Zusammenhang, daB 
5 bis heute die praktischen Erfahrungen beim Einsatz von 
Trocknungsverfahren unter Verwendung von Qberhitz- 
tem Wasserdampf als Trocknungsgas sehr beschrankt 
sind, obwohl diese Technologie an sich seit dem Anfang 
dieses Jahrhunderts bekannt ist und in der Literatur 
>_wiederholt_beschrieben_wird-Die-altere-Patentanmel- 
dung DE-A 40 30 688 seut sich mit dem einschiagigen 
druckschriftlichen Stand der Technik ausfuhrlich aus- 
einander. Auf diese Angaben der alteren Anmeldung sei 
hier verwiesen und lediglich die nachfolgenden Ver6f- 
15 fentlichungen benannt, die ihrerseits umfangreiche Lite- 
raturverzeichnisse zu diesem Arbeitsgebiet beinhalten: 
A.M. Trommelen et al. "Evaporation and Drying of 
Drops in Superheated Vapors" AIChE Journal 16 (1970) 
857-867; Colin B ee by et al. "STEAM DRYING" Soc of 
20 Chem Eng, Japan, Tokyo (1984), 51-68 sowie W.A. 
Stein "Berechnung der Verdampfung von Flussigkeit 
aus feuchten Produkten im Sprilhturm" Verfahrenstech- 
nik 7 (1973) 262-267. 

Die Erfindung betrifft also die Losung der zuvor ge- 
schilderten Aufgabenstellung der Gewinnung in vielge- 
staltiger Weise hochwertiger Wertstoffe beziehungs- 
weise Wertstoffgemische, die als Netz-, Wasch- und/ 
oder Reinigungsmittel und/oder zur Verwendung in sol- 
chen Mitteln geeignet sind. Die Erfindung betrifft dabei 
ein Verfahren zur Trocknung dieser wasserhaltigen 
Wertstoffe oder Wertstoffgemische, die auch als waflri- 
ge Zubereitungen vorliegen konnen, unter Einsatz von 
uberhitztem Wasserdampf als Trocknungsgas, das nach 
Ausschleusen des verdampften Wasseranteiies im 
Kreislauf in die Trocknungsstufe zunickgefuhrt wird 

Wird mit uberhitztem Wasserdampf als Trocknungs- 
gas gearbeitet, so ist es notwendig, den im Kreislaufgas 
enthaltenen Staub abzuscheiden, um die Funktion des 
Kreislaufgebiases und des Oberhitzers sicherzustellen 
und Ablagerungen in den Rohrleitungen zu vermeiden. 
Dies gilt insbesondere bei einem Granulierverfahren, 
das eine Zerstaubung einschlieBt. Der dabei entstehen- 
de Feinstaub wiirde nimlich zu einer Abrasion der im 
Kreislauf des Trocknungsgases angeordneten Apparate 
filhren. 

Bei der Trocknung mit (iberhitztem Wasserdampf, 
der im Kreislauf gefilhrt wird, ist es ilblich diesen Staub 
durch Zyklone abzuscheiden (Drying 1980 (Volume 1) — 
Developments in Drying, S. 320—331, insbesondere 
Fig. 2, Hemisphere Publishing Corporation, N. Y. (1980) 
und Gehrmann, Chem.-Ing.-Techn. 62 (1990) Nr. 10, S. A 
512— A 520, insbesondere Abb. 5). Bei anorganischen 
Trocknungsgutern ist eine Reinigung durch solche Zy- 
klone ausreichend. Bei einem organischen Trocknungs- 
gut neigt jedoch der im heiBen Wasserdampf-Kreislauf- 
gas enthaltene Filterstaub zu Anbackungen am Dampf- 
gebiase, am Warmeaustauscher, den Rohrleitungen und 
anderen Anlageteilen. Die Reinigungswirkung eines Zy- 
klons reicht hier nicht mehr aus. 

ErfindungsgemSB wird daher vorgeschlagen, daB man 
den Wasserdampfkreislaufstrom von mitgetragenen 
Anteilen des Einsatzguts mittels aus Geweben und/oder 
Filzen, vorzugsweise aus Nadelfilz bestehenden Filtern, 
insbesondere Schlauchfiltern, reinigt. Im Gegensatz zur 
Reinigung mit Zyklonen ISBt sich der Staubgehalt des 
Kreislaufgases mit Filtern auf 10 mg/m 3 , vorzugsweise 
bis auf 5 mg/m 3 herabsetzen. 
Bei der Verwendung von Uberhitztem Wasserdampf 



als Trocknungsgas kiihlt sich dieses beim Vorbeistrei- 
chen an den feuchten Partikeln ab und der Wassergehalt 
nimmt zu. Str6mt das Trocknungsgas danach durch das 
Filter, so besteht die Gefahr der Kondensation von 
Wasser am Filtergewebe bzw. Filz und im Reingasraum, 
die auf jeden Fall yermieden werden sollte. Aus diesem 
Grunde ist es vorteilhaft wenn die Filter und/oder der 
Reingasraum zusatzlich beheizt werden. Die Begleithei- 
z.ung.des.Eirters.kannz.-B..mittels-einer_Rohrschlange-an- 
der Innenwand des Filtergehauses oder durch einen be- 
heizbaren Doppelmantel vorgenommen werden. 

Bei der Verwendung von uberhitztem Wasserdampf 
als Kreislaufgas zur Trocknung wurde bisher auf die 
Anwendung von Filtern fur Emstaubung verzichtet 
Zum einen macht die Trocknung mit iiberhitztem 
Dampf htihere Temperaturen am Trockneraustritt not- 
wendig, bei denen sich das Filtermaterial noch nicht 
zersetzen darf. Zum anderen besteht die Gefahr der 
Hydrolyse des Filtermediums in der Wasserdampfatmo- 
sphare. Die Trocknung mit uberhitztem Wasserdampf 
wurde unter anderem auch aus diesen Grunden bisher 
bei Gutern angewandt, die nicht zu hohen Staubl>ildun- 
gen neigen, so daB Zyklone zur Emstaubung ausreichen. 
ErfindungsgemaB werden jedoch Filter zur Emstau- 
bung des Trocknungsgases eingesetzt, die zum einen 
auch bei den hohen Temperaturen in der Dampfatmo- 
sphare hydrolysebestandig und bei den hohen Austritts- 
temperaturen des Trocknungsgases temperaturbestan- 
dig sein mussen. 

Damit die Reinigung der Filter das Trocknungsver- 
fahren moglichsi wenig beeintrachtigt wird vorgeschla- 
gen. daB man den Wasserdampfkreislaufstrom von au- 
Ben nach innen durch die Schlauchfilter strdmen laBt 
und diese, insbesondere periodisch, mit DruckgasstdBen 
von innen her beaufschlagt so daB sich an den Filtern 
abgelagerte Anteile des Einsatzguts ablosen. Die kurzen 
Druckgasst6Be erzeugen eine Druckwelle, die sich Uber 
die ganze Schlauchflache fortsetzt. Dabei werden die 
Filterschlauche gespannt, und der anhaftende Feinstaub 
wird nach unten hin abgeworfen. Die Abreinigungsfolge 
kann vorteilhaft automatisch gesteuert werden. Damit 
die Wasserdampfatmosphare nicht durch Fremdgase, 
z. B. Luft, verunreinigt wird und die inerten Bedingun- 
gen aufrecht erhalten werden, setzt man vorteilhaft als 
Druckgas zum Reinigen der Filter uberhitzten Wasser- 
dampf ein. Vorteilhaft ist in diesem Fall ebenfalls, daB 
eine Oxidationsbestandigkeit des Filtermaterials nicht 
notwendig ist wenn auch ansonsten eine inerte Atmo-. 
sphare aufrechterhalten wird. 

Separate Filtergehause und zusatzliche Austragsvor- 
richtungen des Filterstaubs aus den Gehausen sind nicht 
notwendig, wenn man den Wasserdampfkreislaufstrom 
von unten nach oben im Gegenstrom zum Trocknungs- 
gut und durch die innerhalb des oberen Bereichs des 
Trocknungsbehaiters angeordneten Filter leitet. Der 
abgereinigte Feinstaub failt direkt im Trocknungsbehal- 
ter an. Insbesondere ist es bevorzugt wenn man den 
Wasserdampf durch senkrecht oberhalb der Sprilhzone 
bzw. des Wirbelbetts angeordnete Filter filhrt Der von 
den Filterelementen abgereinigte Feinstaub fallt dann 
nSmlich in die Spriihzone bzw. das Wirbelbett zurQck 
und agglomcrien don mit den anderen Partikeln. 

Die Reinigung der Filterschlauche erfoigt auch des- 
halb mit Dampf, urn die Gefahr von Staubexplosionen 
auszuschlieBen. Auch die Produktqualitat wird erhoht, 
wenn der Zutritt von Sauerstoff in das Kreislaufgas 
wahrend der Abreinigung vermieden wird. 

Die Erfindung betrifft in weiteren AusfOhrungsfor- 



men die Anwendung dieses Verfahreris zur Gewinnung. 
von rieselfahigen Tensid-Feststofferi, insbesondere aus 
dem Bereich der Aniontenside auf Naturstoffbasis, wei- 
terhin die Anwendung auf die Gewinnung getrockneter 

5 Wertstoffe auf Silikat-Basis, die insbesondere in Textil- 
waschmitteln Verwendung finden kdnnen, sowie 
schlieBlich auf die Anwendung des beschriebenen Ver- 
fahrens zur Gewinnung sogenannter Textilwaschmittel 

— -Turmpulverrdenen-temperatursensitive-und/oderwas- 



to serdampffluchtige Komponenten zum Aufbau bezie- 
hungsweise zur vollen Rezeptierung der fertigen Textil- 
waschmittel nachtraglich zugeseut werden konnen. 

Die im Rahmen der vorliegenden Offenbarung be- 
troffene technische Lehre ist eine Weiterentwicklung 
15 der bereits mehrfach zitierten alteren Anmeldung DE-A 
40 30 688. Aus Grunden der Vollstandigkeit der Erfin- 
dungsoffenbarung wird hiermit die Offenbarung dieser 
alteren Anmeldung ausdrUcklich auch zum Gegenstarid 
der vorliegenden Erfindungsoffenbarung gemacht Dar- 
20 iiberhinausgehend sind die folgenden Verfahrensele- 
mente wichtig: 

Auch unter den erfindungsgemaBen Arbeitsbedin- 
gungen kann die Trocknung mit dem Qberhitzten Was- 
serdampf einerseits als Spruhtrocknung und/oder ande- 
25 rerseits aber auch als Trocknung in Wirbelschicht vor- 
genommen werden. Vergleichsweise hoch wasserhalti- 
ge Einsatzmaterialien liegen beispielsweise als flieBfahi- 
ge und verspruhbare wSBrige Losungen, Emulsionen 
und/oder Suspensipnen der aiifzutrocknenden Wert- 
30 stoffe beziehungsweise Wertstoffgemische vor. Einsatz- 
materialien dieser Art werden in einer wichtigen Aus- 
fuhrungsform der an sich bekanmen Technologie der 
Spruhtrocknung unterworfen. Die Spruhtrocknung 
kann in entsprechend ausgerusteten SpruhtQrmen in 
35 Gleichstrom- oder in Gegenstromfahrweise vorgenom- 
men werden. Die Anwendung des Gegenstromprinzips 
ist auch im Rahmen des erfindungsgemaBen Arbeitens 
in der Regel bevorzugt Wird andererseits das erfin- 
dungsgemaBe Trocknungsprinzip im Rahmen einer 
40 Wirbelschichttrocknung eingesetzt so konnen auch hier 
die bekannten Arbeitsprinzipien einer mdglichen Korh- 
vergroBerung zum Einsatz kommen. 

In der Regel wird erfindungsgemaB im Bereich des 
Normaldrucks gearbeitet Gleichwohl schlieBt die Erfth- 
45 dung maflige Uber- oder Unterdriicke ausdriicklich mit 
ein. 

Zur Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens gelten im ilbrigen weitgehend die Angaben des 
eingangs genannten alteren Schutzrechtes der Anmel- 

50 derin zur Trocknung der hier betroffenen Wertstoffge- 
mische mit uberhitztem Wasserdampf als Trocknungs- 
gas. Zur Vervollstandigung der Erfindungsoffenbarung 
werden diese Angaben hier - soweit erforderlich — 
auszugsweise wiederholt: 

55 In der alteren Anmeldung ist als wesentlicher Gedan- 
ke zum Verstandnis der Lehre des Trocknens von Wirk- 
stoffgemischen der hier betroffenen Art mittels HeiB- 
dampf die Mdglichkeit zum Verzicht auf die Einstellung 
optimaler Trocknungsergebnisse durch HeiBdampfein- 

60 wirkung im Verfahrensendprodukt gesehen. Grundsatz- 
lich gilt das auch im Rahmen der erfindungsgemaBen 
Lehre. Es hat sich allerdings gezeigt daB beim zuverias- 
. sigen AusschluB von St6rfaktoren wie Luft bzw. Sauer- 
stoff auch solche Stoffgemische vergleichsweise tempe- 

65 raturunempfindlich sind, die unter den konventionellen 
Trocknungsbedingungen mit HeiBgasen schneller zu 
unerwiinschten Fremdreaktionen - beispielsweise 
Verfarbung, Verkrustung und dergleichen - neigen. 



Fur den Einsatz der HeiBdampftrocknung bedeutet das, 
daB ein sicheres Arbeiten sowohl mit HeiBdampf in ver- 
gieichsweise hohen Temperaturbereichen als auch Auf- 
trocknungsgrade bis auf sehr geringe Restfeuchtewerte 
ohne negative Beeintr&chtigung der Stoffbeschaffenheit 5 
moglich sind. So konnen Restfeuchten deutlich unter 
1 Gew.-%, beispielsweise im Bereich bis etwa 
0,5 Gew.-% oder sogar noch darunter, im Trockengut 
eingestellt werden. Gleichzeitig kann mit Arbeitstempe- 
raturendes-aus-der-Trocknungszone-austretenden-ver— 10- 
brauchten Dampfes von oberhalb 100 bis 110° C, vor- 
zugsweise oberhalb 150°C und insbesondere oberhalb 
1 80° G gearbeitet werden. 

Gleichwohl gilt, daB auch Restfeuchten gegebenen- 
falls betrachtlichen AusmaBes toleriert werden k6nnen, 15 
wenn in der Zusammensetzung des Gutes sichergestellt 
ist, daB durch eine Art "Innerer Trocknung" eine soweit- 
gehende Bindung dieses Restwassers stattfindet daB die 
lagerbestandige Schutt- und Rieselfahigkeit des Trok- 
kengutes gewahrleistet ist 20 

Wie in der aiteren Anmeldung beschrieben, sieht auch 
die Lehre der Erfindung neben oder anstelle„ dieses 
HilfsmaBnahme die Nachbehandlung eines primar an- 
gefallenen teilgetrockneten Gutes vor. Eine solche 
Nachbehandlung wird durch 2 technische Konzeptio- 25 
nen bestimmt, die auch miteinander verbunden werden 
konnen. 

Die erste dieser Konzeptionen geht von der Tatsache 
aus, daB der individuelle Auftrocknungsgrad des jeweils 
betroffenen Trdpfchens von seiner TeilchengroBe be* 30 
stimmt wird. Wird im erfindungsgem&Ben Sinne das 
Spruhtrocknungsverfahren zu einem Zeitpunkt abge- 
brochen, an dem noch betrfichtliche Mengen an Rest- 
feuchte im Gut voriiegen, dann wird eine integrale Be- 
trachtung des Restfeuchtegehaltes der Wirklichkeit nur 35 
teilweise gerecht. In der differentiellen Betrachtung der 
Verteilung dieser Restfeuchte iiber die einzelnen Gut- 
anteile zeigt sich, daB die Fein- beziehungsweise Feinst- 
anteile sehr weitgehend oder vollstandig aufgetrocknet 
sein konnen, wahrend die groberen Gutanteile noch so 40 
betrachtliche Feuchtigkeitsmengen enthalten, daB eine 
lagerbestandige Schutt- und Rieselfahigkeit fur das der 
Spruhzone entnommene Gut noch nicht sichergestellt 
ist. In einer wichtigen AusfQhrungsform des erfindungs- 
gemaflen Verfahrens wird dementsprechend eine 45 
"Nachtrocknung" des Primargutes aus der Spruhtrock- 
nungszone durch einen zusat2lichen Behandlungsschritt 
erreicht, der — ohne das pulverformige Gut einer Ge- 
fahrdung durch Verklebung auszusetzen — zu einer 
Hompgenisierung des Feuchtegehaltes Uber das Ge- 50 
samtgut unabhangig von der individuellen TeilchengrG- 
Be fQhrt. Auf diese Weise kann aus den noch vergleichs- 
weise feuchten groberen Anteilen des Gutes soviel an 
Restfeuchte in das Fein- und Feinstgut Obertragen wer- 
den, daB nach diesem Homogenisierungsschritt die la- 55 
gerbestandige SchQtt- und Rieselfahigkeit des Trocken- 
gutes gewahrleistet sind, ohne das es des zusatzlichen 
Austrages weiterer Feuchtemengen aus dem SchQttgut 
bedarf. 

Zur Verwirklichung dieser Nachbehandlungsstufe 60 
sind alle Verfahrenstechniken geeignet, die den Feuch- 
tigkeitsausgleich zwischen den einzelnen Partikeln un- 
ter gleichzeitiger Verhinderung eines Verklebens der 
Masse sicherstellen. Lediglich beispielhaft seien hier be- 
nannt das Umwaizen oder Schtittcln des primar angefal- 65 
lenen Gutes im kontinuierlichen oder diskontinuierli- 
chen Verfahrea Besonders geeignet kann eine Nachbe- 
handlung des Gutes in einer Wirbelschicht scin, die im 



Vergleich zum Spriihtrocknungsverfabren eine sehr viel 
hdhere Feststoffdichte aufweist Hierbei kann mit belie- 
bigen Gasen, beispielsweise ganz einfach mit Umge- 
bungsiuft, gearbeitet werden. Oxydative Materialge- 
fahrdungen und/oder unerwunschte Verunreinigungen 
der Abluft treten hierbei nicht mehr auf, beziehungswei- 
se sind leicht zu beherrschen. Da das zu trocknende Gut 
der Spriihtrocknungszone mit erhdhter Temperatur — ' 
iiblicherweise im Bereich von etwa 100 C C — entnom- 
men wirdrkann-uber eine solche nachgeschaltete FeucH- 
tigkeitshomogenisierung im Rahmen einer Wirbel- 
schicht, beispielsweise mit Umgebungsluft noch eine ge- 
ringfugige zusatzliche Absenkung der Restfeuchte er- 
zieh werden. 

Neben oder anstelle einer solchen HilfsmaBnahme 
kann im erfinduiigsgemaBen Verfahren aber auch eine 
zusatzliche Trocknung zur weiteren Absenkung der 
Restfeuchte vorgesehen sein. Erweist sich diese Nacht- 
rocknung als wiinschenswert, so wird im allgemeinen 
eine solche zusatzliche Nachtrocknungsstufe hinrei- 
chend sein. Die Nachtrocknung in einer Sequenz meh- 
rer Stufen ist von der Lehre der Erfindung jedoch nicht 
ausgeschlossen. Charakteristisch fur die Nachtrock- 
nungsstufe(n) ist, daB hier unter Bedingungen gearbeitet 
wird, die eine substantielle Gefahrdung der Wertstoffe 
des Trockengutes ausschlieBen. Prinzipiell steht hier ei- 
ne Mehrzahl von Verfahrensparametern zur Risikomin- 
derung zur Verfiigung. Beispielhaft seien genannt: Ab- 
senkung der Temperatur der HeiBgasphase, Verzicht 
auf uberhitzten Wasserdampf als HeiBgas und dessen 
Ersatz durch Trocknungsgase anderen Ursprungs, bei- 
spielsweise Luft und/oder Inertgas sowie Ubergang in 
eine andere Trocknungstechnologie. 

In einer bevorzugten AusfQhrungsform des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens wird beim Einsatz eines sol- 
chen Nachtrocknungsschrittes die Feststoffdichte des 
zu trocknenden Gutes im HeiBgasstrom substantiell er- 
hoht, so daB sich in dieser Nachtrocknung die Verfah- 
rensprinzipien einer Wirbelschichttrocknung der 
Spruhtrocknung aus der ersten Verfahrensstufe an- 
schlieBen. Die Stufe dieser nachgeschalteten Wirbel- 
schichttrocknung kann ihrerseits mit beliebigen Trock- 
nungsgasen betrieben werden. In der bevorzugten Aus-' 
fOhrungsform der Erfindung wird auch hier uberhitzier 
Wasserdampf als HeiBgas eingesetzt, Durch den intensi- 
ven Temperaturaustausch zwischen den jetzt ver- 
gleichsweise dicht gepackten Feststoffteilchen kann da- 
mit aber der unerwUnschten Oberhitzung des zu trock- 
nenden Gutes urid insbesondere der Gefahr der Ober- 
hitzung des Feinkornanteiles dieses Gutes wirkungsvoll 
gegengesteuert werden. In bevorzugten AusfUhrungs- 
formen der Erfindung k6nnen auch in diesem Falle 
durch Zusammensetzung des zu trocknenden Gutes die 
Elemente der zuvor diskutierten "Inneren Trocknung" 
zur Abbindung noch verbliebener Restfeuchte mitver- 
wendet werden. 

FOr den Einsatz im erfindungsgemaflen Verfahren 
eignen sich insbesondere waBrige Zubereitungen sol- 
cher Wertstoffe beziehungsweise Wertstoffkombinatio- 
nen aus dem Gebiet der Netz-. Wasch- und/oder Reini- 
gungsmittel, die durch kurzfristige Einwirkung von 
Wasser beziehungsweise Wasserdampf im Temperatur- 
bereich von 100 bis U0°C nicht oder nicht wesentlich 
geschadigt werden. Geeignet sind insbesondere als 
Wertstoffbestandteile Komponenten dieser Art, die un- 
ter den Arbeitsbedingungen den angegebenen Tempe- 
raturbereich wenigstens ftir einen Zeitraum von etwa 
0,5-1 min. schadlos Oberstehen. Durch Steuerung der 



Verfahrensparameter — " neben der Auslegung der 
SprUhtrocknungszone seien beispielsweise genannt der 
erfindungsgemaB eingesetzte Arbeitstemperaturbe- 
reich und die Tropfchen- bzw. PartikelgroBe des ver- 
spruhten Gutes — wird es mfcglich, die Verweildauer 
der jeweiligen Partikel unter den Bedingungen des 
iiberhitzten Wasserdampfes im Sekundenbereich zu 
. wahlen. Entscheidend ist, daB der Zeitraum dieser Tenv 
peratureinwirkung im erfin dungs gemaBen Verfahren- 
styp so kurz gehalten werden kann, daB unter den ge- 
wShlten Arbeitsbedingungen substantielle Schadigun- 
gen des zu trocknenden Gutes noch nicht auftreten. So 
konnen beispielsweise auch an sich hydrolysegefahrdete 
Tensidverbindungen unter diesen Arbeitsbedingungen 
Verweilzeitraume von einigen Minuten weitgehend un- 
beschadet uberstehen. So wird es mOglich, dafl man im 
erfindungsgemaBen Trocknungsverfahren waBrige Zu* 
bereitungen wasserldslicher und/oder unloslicher orga- 
nischer und/oder anorganischer Wertstoffe aus Netz-, 
Wasch- und/oder Reinigungsmitteln der Trocknung un- 
terwirft, die beispielsweise den nachfolgenden Stoffklas- 
sen zuzuordnen sind: Komponenten mit Tensid-bezie- 
hungsweise Emulgatorwirkung, anorganische und/oder 
organische Geriistsubstanzen oder Builder-Komponen- 
ten, Waschalkalien, Stellmittei bzw. Neutralsalze, Textil- 
weichmacher, Bleichaktivatoren, Hilfsstoffe zur Verbes- 
serung des Schmutztragevermogens der Fiotten wie 
Vergrauungsinhibitoren oder auch Abrasivstoffe. 

Wird die Beibehaltung nicht unbetrachtlicher Was- 
sermengen jm Produkt der Haupttrocknung und damit 
gegebenenfalls die Bindung dieses Restwassers zur Si- 
cherung der lagerbestandigen Schutt- beziehungsweise 
Rieseifahigkeit des Trockengutes gefordert, so werden 
erfindungsgemaB Hilfsstoffe eingesetzt, die bevorzugt 
als partikularer Festkdrper zur Wasserfixierung befa- 
higt sind. Eine solche Fixierung von Restwasser kann 
beispielsweise uber dessen Einbindung als Kristallwas- 
ser erfolgen. Ebenso ist aber auch eine rein absorptive 
Bindung begrenzter Wassermengen in Feststoffteilchen 
der hier betroffenen Art moglich, ohne daB dadurch eine. 
unerwunschte KJebrigkeit bzw. Haftung der Teilchen 
gegeneinander ausgelost werden muB. Die Hilfsstoffe 
werden dabei in wenigstens so hinreichenden Mengen 
eingesetzt, daB trotz der im Gut verbiiebenen Rest- 
feuchte die Sicherstellung der Schiitt- und Lagerbestan- 
digkeit gewahrleistet ist. 

Die das Restwasserbindenden Hilfsstoffe k&nnen in 
einer Ausfiihrungsform der Erfindung dem getrockne- 
ten Frischgut zweckmaBigerweise unmittelbar nach 
dessen Ausschleusung aus dem Verfahren zugesetzt und 
damit intensiv vermischt werden. In bevorzugten Aus- 
fUhrungsformen werden die Restwasser bindenden 
Hilfsstoffe allerdings wenigstens anteilsweise, vorzugs- 
weise wenigstens uberwiegend oder in der Regel in ih- 
rer Gesamtmenge schon den waBrigen Wertstoffzube* 
reitungen vor ihrer SprOhtrocknung zugemischt. M6g- 
lich ist diese zuletzt genanme Ausfiihrungsform immer 
dann, wenn die jeweilige Temperatursensitivitat des zu 
trocknenden Gutes eine so weitgehende Trocknung zu- 
laBt, daB die verbleibende Restfeuchte in hinreichendem 
AusmaB durch solche mitverwendeten Hilfsstoffe auf- 
genommen und abgebunden werden kann. 

In einer in diesem Zusammenhang bevorzugten Aus- 
fiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wer- 
den als Restwasser bindende Hilfsstoffe entsprechende 
Wertstoffe aus dem Bereich der Netz-, Wasch- und/ 
-oder Reinigungsmittel eingesetzt, die ihrerseits hinrei- 
chend temperaturunempfindlich sind. Typische Beispie- 
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le hierfur sind Kristallwasserbindende anorganische 
Wertstoffe aus den Klassen der Builder-Komponenten, 
der Waschalkalien und/oder der sogenanmen Stellmit- 
tei. Typische Beispiele der hier aufgezahlten Wertstoff- 
5 Unterklassen sind Kristallwasser bindende Silikatver- 
bindungen insbesondere aus der Klasse der Zeolithe. 
Ein fiir Textilwaschmittel besonders charakteristisches 
Beispiel ist hier heute der Zeolith-NaA in Waschmittel- 
q ualitat und eine mJCalciumbindevermogen-im-Bereich 



10 von 100— 200 mg CaO/g — vergleiche hierzu die Anga- 
ben der DE 24 12 837. Typische Beispiele fur Kristall- 
wasserbindende Waschalkalien sind Soda oder Natri- 
umbicarbonat, wahrend als Neutralsalz beziehungswei- 
se Stellmittei dem Natriumsulfat eine ausgeprSgte Fa- 

15 higkeit zur Bindung von betrSchtlichen Mengen an Kri- 
stallwasser zukommt Neben oder anstelle solcher Hilfs- 
stoffe mit der Fahigkeit zur Kristallwasserbindung kann 
aber das Restwasser auch durch Hilfsmittei beziehungs- 
weise entsprechende Wertstoffe mit der Fahigkeit zur 

20 absorptiven Wasserbindung eingesetzt werden. So ist es 
bekannt, daB bekannte Vergrauungsinhibitoren auf 
Starke- beziehungsweise Zellulosebasis/textilweichma- 
chende Hilfsmittei insbesondere auf Basis anorgani- 
scher, quellfahiger Silikate aber auch eine Reihe von 

25 unter Normalbedingungen festen organischen Tensid- 
verbindungen in der Lage sind, nicht unbetrachtliche 
Wassermengen aufzunehmen ohne mit einer uner- 
wunschten Oberflachenklebrigkeit darauf zu reagieren. 
Je nach der Temperaturempfindlichkeit der einge- 

30 setzten Wertstoffe bzw. Wertstoffgemische einerseits 
und der Natur und der Menge der gegebenenfalls mit- 
verwendeten Hilfsstoffe andererseits, konnen betracht- 
liche Restwassergehalte im feinteilig aufgetrockneten 
Gut zuriickbleiben ohne dessen lagerbestandige Schiitt- 

35 und Rieseifahigkeit zu gefahrden. ErfindungsgemaB ist 
dementsprechend vorgesehen, die Trocknung mit uber- 
hitztem Wasserdampf bei Restwassergehalten des aus 
der Spriihzone entnommenen Gutes im Bereich von et- 
wa 0,5— 20 Gew.-% abzubrechen, wobei Restwasserge- 

40 halte im Bereich von etwa 5—12 Gew.-% bevorzugt 
sein konnen. Die hier angegebenen Gew.-°/o-Bereiche 
beziehen sich dabei jeweils auf das Gewicht des aus der 
Wasserdampfzone entnommenen feinteiligen Gutes. 
ErfindungsgemaB ist es allerdings weiterhin bevorzugt, 

45 den Anteil dieses Restwassers, der nicht als Kristallwas- 
ser gebunden ist, einzugrenzen. So kann es zweckmaBig 
sein, diesen Wasseranteil auf hochstens etwa 
10Gew.-% vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 
5— 7Gew.-% und zweckmaBigerweise auf Werte von 

so hdchstens etwa 1— 3Gew.-% einzugrenzen. Auch hier 
gilt zur Gew.-%-Angabe das zuvor Gesagte. Unter Be- 
rUcksichtigung des Fachwissens aus dem hier angespro- 
chenen Sachgebiet gelingt schon damit zuverlassig auch 
und gerade unter Einsatz des tiberhitzten Wasserdamp- 

55 fes bei hohen Arbeitstemperaturen die Kombination 
der angestrebten Eigenschaften: Temperaturschonende 
hinreichende Auftrocknung, Abbruch der Trocknungs- 
reaktion auch wenn noch betrachtliche Restwasserge- 
halte im Gut vorliegen, urn damit unerwunschte Tempe- 

60 ratureinwirkungen auszuschlieBen, und gleichwohl Si- 
cherstellung der lagerbestandigen Schiitt- und Rieseifa- 
higkeit im Sihne der Praxisanforderungen. 

Wie bereits angegeben sieht das erfindungsgemaBe 
Verfahren for die Stufe der Einstellung der jeweils ge- 

65 wUnschten Restfeuchte zusatzliche Arbeitsmoglichkei- 
ten vor, die neben oder anstelle des zuvor geschilderten 
Prinzips der lnneren Trocknung zum Einsatz kommen 
kdnnen. Diese alternativen ArbeitsmOglichkeiten sehen 



die Homogenisierung und/oder die stufenweise Absen- 
kung des Feuchtigkeitsgehaltes im zu trocknenden Gut 
vor, wobei sich an die Stufe der Spriihtrocknung eine 
oder mehrere Nachtrocknungsstufen anschiieBen, die 
umer vergleichsweise gemaQigten Arbeitsbedingungen 
nofch storende Feuchtigkeitsanteile austragen. Grund- 
satzlich sind hier alle dem Fachmann bekannten Nacht- 
rocknungen im direkten oder indirekten Kontakt mit 
HeiBgasen geeignet Die bevorzugte Alternative des er- 
_iindungsgemaBen^V-erfahrenssiehtvauch-fQrreine-solche 
Nachtrocknung in zweckm&Bigerweise einer zus&tzli 
chen Arbeitsstufe den Einsatz von iiberhitztem Wasser- 
dampf vor. Zur Minderung der Gefahrdung des tempe- 
ratursensitiven Gutes kann die Einsatztemperatur des 
uberhitztcn Wasserdampfes niedrigcr liegen als in der 
Stufe der Spriihtrocknung. Besonders bewfihrt hat sich 
jedoch die nachfolgende Alternative: 

Das einen noch zu hohen Anteil an Restfeuchte auf- 
weisende feinteilige Gut wird der Spriihtrocknungszone 
entnommen und in cine nachfolgende Wirbelschicht- 
trocknung iibergefuhrt. Dabei kann eine partielle Ag- 
glomerierung des noch hinreichend feuchten Gutes aus 
der Spriihtrocknungszone zu einem groberem Agglo- 
merat durchaus hingenommen werden oder sogar im 
Rahmen einer bevorzugten Ausfuhrungsform im Sinne 
des erfindungsgemaBen Handelns liegen. Ein solcher 
partieller Agglomerierungsschritt kann insbesondere 
dazu dienen, den Feinanteil des der Spriihtrocknungszo- 
ne entnommenen Gutes zu binden und dabei beispiels- 
weise mil dem noch feuchteren Grobkorn dieses prima- 
ren Trocknungsproduktes zu vereinigen. In der jetzt 
anschlieBenden Wirbelschichttrocknung wird in an sich 
bekannter Weise mit den stark erhohten Feststoffdich- 
ten im Trocknungsraum gearbeitet, die zum intensiven 
Temperaturaustausch zwischen alien Feststoffteilchen 
der Wirbelschicht fQhren und damit unerwunschte Tem- 
peratursteigerungen in einem Anteil des zu trocknen- 
den kornigen Gutes selbst dann verhindern, wenn auch 
hier mit Wasserdampf als Trocknungsgas gearbeitet 
wird, der auf vergleichsweise hohe Temperaturen Clber- 
hitzt worden ist. 

In einer solchen Nachtrocknungsstufe im Wirbelbett 
bedarf es in der Regel nur noch der Entfernung be- 
grenzter Mengen der Restfeuchte urn die lagerbestandi- 
ge Rieselfahigkeit des kornigen Gutes sicherzustellen, 
so daB auch die Verweilzeit des Gutes in dieser Wirbel- 
schichtnachbehandlung kurz gehalten werden kann und 
beispielsweise nur einige Minuten betragt Die Haupt- 
trocknung in der Sprilhzone und die Nachtrocknung in 
der Wirbelschicht kdnnen im Verbund eines kbntinuier- 
lichen Verfahrens oder aber auch als getrennte Verfah- 
rensstufen unabhangig voneinander gefahren werden. 
Im einzelnen gilt hier das allgemeine Fachwissen. 

In einer solchen nachgeschaheten zweiten Trock- 
nungsstufe kann die noch vorliegende Restfeuchte an- 
teilsweise oder praktisch vollstandig ausgetragen wer- 
den. In praktischen AusfUhrungsformen wird bei Einsatz 
einer solchen Verfahrensmodifikation die Restfeuchte 
des der Sprilhzone entnommenen Gutes zu wenigstens 
etwa 10—80%, vorzugsweise etwa 20—70% entnom- 
men - % bezogen auf die Restfeuchte. Letztlich im Gut 
verbleibende Feuchte wird Qber die Innere Trocknung 
unschadiich gemacht. 

In einer wichtigen AusfOhrungsform wird das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren zur Trocknung von Wertstoff- 
abmischungen for den Aufbau von Textilwaschmitteln 
eingesetzt. Die zu trocknenden waBrigen Einsatzmate- 
rialien enthalten dabei vorzugsweise waschaktive Tensi- 



de zusammen mit Gerust- beziehungswetse Builder- 
Substanzen, sowie gewiinschtenfalls Waschalkalien 
und/oder Neutralsalze. Bevorzugt ist hier wenigstens 
ein Anteil der jeweils eingesetzten Mehrstoffmischun- 
5 gen zur Bindung und/oder Fixierung von Restwasser 
insbesondere in Form von Kristallwasser befahigt 
Ebenso wie im Spriihtrocknungsverfahreh von Textil- 
waschmitteln wird bei solchen Stoffmischungen in aller 
Regel nicht das Textilwaschmittel in seiner Gesamtheit 



-lO-der Spriihtrocknung ausgiesetztrHier stehTdie extreme 
Temperaturempfihdlichkeit peroxidenthaltender 
Bleichkomponenten wie Perborat-Monohydrat bezie- 
hungsweise -Tetrahydrat beziehungsweise entspre- 
chender anderer besonders temperatursensitiver Kbm- 
15 ponenten entgegen. Als weitere Beispiele seien genannt 
Enzyme, Duftstoffe, gegebenenfalls auch Bleichaktiva- 
toren und andere Kleinkomponenten. Auch die Lehre 
der Erfindung sieht dementsprechend unter anderem 
die Herstellung sogenannter Mehrkomponemen-Turm- 
20 pulver vor, die einen GroBteil der das Fertigwaschmittel 
ausmachenden Komponenten in Mischung vereinigt 
enthalten, nachtraglich aber noch mit fliissigen und/oder 
festen weiteren Wirkstoff komponenten beaufschlagt 
beziehungswise vermischt werden. Bekannte Beispiele 
25 fur solche Flussigkomponenten sind insbesondere 
leichtfliichtige niotensidische Komponenten, die im er- 
findungsgemaBen Verfahren zwar nicht mehr iiber das 
Abgas in die Umwelt entlassen werden, deren Zugabe 
zum Gesamtwaschmittel gleichwohl durch nachtragli- 
30 ches Aufdiisen auf ein erfindungsgemaB vorbereitetes 
saugfahiges Turmpulver einfach ausgestaltet werden 
kann. 

Die Arbeitsbedingungen. des erfindungsgemaBen 
Verfahrens ermdglichen den Einsatz hoher Temperatu- 
35 ren der im Kreislauf gefahrten Wasserdampfphase im 
Bereich des Trocknungsschrittes der SprQhtrocknung. 
In der Regel liegen die Arbeitstemperaturen nach der 
Oberhitzung (Wiederaufheizung) oberhalb 150°C und 
vorzugsweise bei wenigstens etwa 200° C in der Gas- 
40 phase. Dabei kdnnen Arbeitstemperaturen von 250° C 
und darUber besonders interessant seih, wobei insbeson- 
dere auch der Temperaturbereich von wenigstens 
300° C, insbesondere 300— 380° C in Betracht kommt. 
Fur viele Falle sind Arbeitstemperaturen im Bereich 
45 von etwa 270- 350° C in der Wasserdampfphase beson- 
ders geeignet, dabei beziehen sich diese Temperaturan- 
gaben jeweils auf die Temperatur des der SprQhzone im 
Gleich- oder Gegenstrom zugefiihrten auf Optimal- 
Temperatur aufgeheizten Wasserdampf stromes. In an 
so sich bekannter Weise sinkt im Verlaufe des Verweilens 
mit dem nassen beziehungsweise feuchten Gut die Tem- 
peratur des Wasserdampfes. Weitgehend energetische 
Oberlegungen — insbesondere auch zu der beabsichtig- 
ten Weiterverwendung des auszukreisenden Dampfteil- 
55 stromes — bestimmen die Mengenverhaltnisse zwi- 
schen der zu verdampfenden fiossigen Wassermenge 
und der zugefiihrten Menge des uberhitzten Wasser- 
dampfes. Mdglich sind hier Ausfuhrungsformen, die nur 
eine beschrankte Absenkung der Dampftemperatur 
60 nach Verlassen der Spruhzone beispielsweise aiif Werte 
im Bereich von etwa 190— 250° C beinhaiten, wahrend 
in anderen Ausfiihrungsformen eine weiterfQhrende 
Ausnutzung der thermischen Energie des Wasserdamp- 
fes bis zu einer Absenkung der Dampftemperatur in die 
65 Nahe der Kondensationstemperatur unter Verfahrens- 
bedingungen zweckmaBig beziehungsweise vorteilhaft 
sein kann. Im einzelnen werden diese Detailfragen 
durdh die Ausgestaltung des Kreislaufverfahrens in sei- 
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ner Gesamtheit mitbestimmt. Entsprechende Oberle- 
gungen gelten fQr den Einsatz von iiberhitztem Wasser- 
dampf als HeiBgas in einer gegebenenfalls vorgesehe- 
nen Nachtrocknungsstufe im Wirbelschichtverfahren. 
Auch die zuvor angegebenen Zahlenwerte gelten hier 
sinngemaB. 

Grundsatzlich gilt fflr diese Uberlegungen, daB im 
geschlossenen System mit einem Wasserdampfkreis- 
laufstrom gearbeitet wird, dem der ve rdampfte Wasser- 
anteil'desEinsatzgutes entzogen wird, wahrend der ins- 
besondere im Trocknungsschritt abgegebene Energie- 
betrag dem Kreislaufstrom auf direktem Weg wieder 
zugefiihrt wird. Der abgezogene Wasserdampfteilstrom 
wird nach der Reinigung von mitgetragenen Gutantei- 
len in einer wichtigen Ausfiihrungsform als Brauch- 
dampf anderweitiger Verwendung zugefiihrt, nachdem 
gewiinschtenfalls zunachst Druck und Temperatur die- 
ses Darnpfteilstromes den dort geforderten Bedingun- 
gen angeglichen worden sind. In einer anderen Ausfiih- 
rungsform des erfindungsgemSBen Verfahrens kann es 
zweckmSBig sein, wenigstens einen Anteil dieses abge- 
zogenen Darnpfteilstromes zu kondensieren urtd ihn 
von mitgetragenen Gutanteilen zu reinigen. Die dabei 
anfallende waBrige Fliissigphase kann zusammen mit 
den darin vorliegenden ausgekreisten Wertstoffanteilen 
in das Trocknungsverfahren zuruckgefuhrt werden. In 
diesem Zusammenhang ist es beispielsweise moglich, 
dampfforrnige Anteile des ausgekreisten Gasstromes 
zur Aufkonzentrierung einer solchen Waschflussigpha- 
se einzusetzen. Die zuriickgefiihrten Flussiganteile mit 
Wertstoffgehalten konnen unmittelbar der Spruhzone 
zugefiihrt oder zunachst mit den waBrigen Frischzube- 
reitungen vermischt und in dieser Form zur Trocknung 
in die Spriihzone^ingegeben werden. 

Eine besonders interessante Ausfiihrungsform der er- 
findungsgemaBen Lehre sieht die Riickgewinnung und 
Verwertung der Kondensationswarme des aus dem 
Kreislauf ausgeschleusten Wasserdampfanteiles vor. 
Durch den Einsatz geeigneter Arbeitsschritte kann da- 
bei die Recyclisierung auch der geringen Wertstoffari- 
teile sichergestellt werden, die uber den ausgeschleu- 
sten HeiBdampfstrom den primaren Kreislauf des 
Dampfes verlassen haben. Hier kann beispielsweis unter 
Ausnutzung der Kondensationswarme des ausgeschleu- 
sten Dampfanteiles wie folgt gearbeitet werden: 

In einer bevorzugt mehrstufigen Eindampfanlage 
wird unter Ausnutzung der Kondensationswarme des 
abgezogenen, iiberwiegend Dampfenthaltenden Misch- 
gasstromes das Dampfkondensat aufkonzentriert. Das 
dabei anfallende Restkonzemrat wird in den Verfahren- 
sprimarkreislauf zuruckgefiihrt. lnsbesondere kann die- 
ses Restkonzemrat dem durch iiberhitzten HeiBdampf 
zu trocknenden Wertstoffslurry zugegeben werden. 

Gewiinschtenfalls kann bei der Kondensation des aus 
dem Primarkreislauf ausgeschleusten HeiBdampfes die 
dabei gegebenenfalls anfallende nicht kondensierbare 
Restgasphase der gegebenenfalls vorliegende Anteil 
nicht kondensierbarer Bestandteile aus den zur Aufhei- 
zung eingesetzten Verbrennungsgasea insbesondere 
Siickstoff und/oder Kohlendioxid im Falle der direkten 
Beheizung des Dampfes mit heiBen Rauchgasen — ei- 
ner weiteren Aufarbeitungsstufe zugefiihrt werden. 
Diese Gasanteile kbnnen auf diese Weise von jetzt noch 
mitgcfuhrtcn Restanteilen des Trocknungsgutes befreit 
werden. Geeignet sind hier beispielsweise Behandlungs- 
stufen wie Verbrennung. die Behandlung in Biofiltern 
und/oder in Waschanlagen. Durch eine solche Kombi- 
nation der Maflnahmen eines praktisch vollstandigen 
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Recyclisieren der jeweiligen Teilstrdrhe auf Dampfbasis 
und der zuverlassigen Vernichtung von letzten Restspu- 
ren in den vergleichsweise beschrankten Mengen nicht 
kondensierbarer Gase, eroffnet sich auf dem hier be- 
5 troffenen Arbeitsgebiet groBtechnischer Fertigung erst- 
malig die Moglichkeit, Wertstoffe und Wertstoffgemi- 
sche aus dem Gebiei der Wasch- und Reinigungsmittel 
praktisch oder wenigstens sehr weitgehend Abluft-frei 
und frei von beladenem Abwas ser zu gewinnerLJ 

to Unabhangig davon und zusatzlich zu diesen Oberle- 
gungen sind mit der erfindungsgemaBen Arbeitsmetho- 
de betrachtliche Energieeinsparungen im Vergleich mit 
der bis heute iiblichen HeiBgastrocknung moglich. So 
sinkt durch die Wasserdampfkreislauffuhrung auf ver- 

15 gleichs weise hohem Temperaturniveau die im Kreis- 
laufverfahren aufzubringende Warmemenge pro Kilo- 
gramm des zu verdampfenden Wassers gegeniiber den 
heute iiblichen Trocknungsverfahren mit einmaligem 
Durchgang der heiBen Trocknungsgase betrachtlich. 

20 Zusatzlich zur Schadstofffreiheit erfUllt das erfindungs- 
gemafle Verfahren somit weiterfuhrende Forderungen 
moderner Technologie fiir groBtechnisch durchgefiihrte 
Verfahrensablaufe. 
Im Nachfolgenden finden sich allgemeine Angaben 

25 von Wertstoffen fiir die unmittelbare oder mittelbare 
Verwendung Bei der Herstellung von Netz-, Wasch- 
und/oder Reinigungsmitteln unter Einsatz der erfin- 
dungsgemaBen Arbeitsprinzipien, wobei diese Zusam- 
menstellung an heute ublichen Komponenten von Tex- 

30 tilwaschmitteln dargestelit ist 

Als anionische Tenside sind zum Beispiel Seifen aus 
naturlichen oder synthetischen, vorzugsweise gesattig- 
ten Fettsauren brauchbar. Geeignet sind insbesondere 
aus natiiriichen Fettsauren zum Beispiel Kokos% Palm- 

35 kern- oder Talgfettsauren abgeleitete Seifengemische. 
Bevorzugt sind solche, die zu 50—100% aus gesattigten 
Ci2-i8-Fettsaureseifen und zu 0—50% aus Olsaureseife 
zusammengesetzt sind. 
Weiterhin geeignete synthetische anionische Tenside 

40 sind solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate. Beson- 
dere Bedeutung kann dabei das erfindungsgemaBe Ver- 
fahren fur entsprechende Verbindungen pflanzlichen 
und/oder tierischen Ursprungs haben. 
Als Tenside vom Sulfonattyp kommen Alkylbenzol- 

45 sulfonate (Cg-ts-Alkyl), Olefinsulfonate, d. h. Gemische 
aus Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie Sulfona- 
te in Betracht, wie man sie beispielsweise aus 
Ci2-i8-Monoolefinen mit end- oder innenstandiger 
Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasfdrmigem 

so Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische oder sau- 
re Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt. Geeig- 
net sind auch die Alkansulfonate, die aus Ci2-i8-Alka- 
nen durch Sulfochlorierung oder Sulfoxydation und an- 
schlieBende Hydrolyse bzw. Neutralisation bzw. durch 

55 Bisulfitaddition an Olefine erhaitiich sind, sowie insbe- 
sondere die Ester von alpha-Sulfofettsauren (Estersulfo- 
nate), zum Beispiel die alpha-sulfonierten Methylester 
der hydrierten Kokos-, Palmkern- oderTalgfettsaurea 
Wichtige Tensid- beziehungsweise Emulgatorkompo- 

60 nenten sind in diesem Zusammenhang auch die soge- 
nannten Di-salze, die sich durch Verseifung der zuvor 
genannten Alpha-sulfonierten Fettsaure-Methylester 
bzw. durch unmittelbare Sulfonierung von insbesondere 
gesauigten Fettsauren — insbesondere Ci2-t8-Fettsau- 

65 ren — herstellen lassen. Das erfindungsgemaBe Verfah- 
ren schafft damit erstmalig die M&glichkeit groBtech- 
nisch problemfrei Tenside der hier und im nachfolgen- 
den beschriebenen Art auf Naturstoffbasis in trockener 



rieselfahiger Konzentratform zur Verfugung zu stellen, 
die praktisch unbegrenzte Lagerbestandigkeit beinhal- 
tet und damit einen wesentlichen Beitrag zum weltweit 
angestrebtcn ABS-Austausch leisten kdnnen. 

Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefel- 
sauremonoester aus primaren Alkoholen naturlichen 
und synthetischen Ursprungs, d. h. aus Fettalkoholen, 
zum Beispiel Kokosfettalkoholen, Talgfettalkoholen, 
Oleylalkohol, Lauryh Myristyl-, Palmityl- oder Steary- 
lalkohol, oder-den Gvo^20-Oxoalkoholen r und diejenigen- 
sekundarer Alkohole dieser Kettenlange. Auch die 
Schwefelsauremonoester der mit insbesondere 1 bis 6 
Mol Ethylenoxid ethoxylierten Alkohole naturlichen 
und/oder synthetischen Ursprungs sind geeignete Kom- 
ponenten. AIs Beispiel fur Synthese-Alkohole seien Ver- 
bindungen wie 2-Methyl-verzweigte C9-n-Alkoholc 
mit im Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid genannt Fer- 
ner eignen sich sulfatierte Fettsaurcmonoglyceride. 

Die anionischen Tenside konnen in Form ihrer Natri- 
um-, Kalium- und Ammoniumsalze sowie als losliche 
Salze organischer Basen vorliegen. 

Als nichtionische Tenside sind Anlagerungspnpdukte 
von 1 bis 40, vorzugsweise 2 bis 20 Mol Ethylenoxid an 1 
Mol einer aliphatischen Verbindung mit im wesentli- 
chen 10 bis 20 Kohlenstoffatomen aus der Gruppe der 
Alkohole, Carbonsauren, Fettamine, Carbonsaureamide 
oder Alkansulfonamide verwendbar. Besonders wichtig 
sind die Anlagerungsprodukte von 8 bis 20 Mol Ethylen- 
oxid an primare Alkohole, wie zum Beispiel an Kokos- 
oder Talgfettalkohole, an Oleylalkohol, an Oxoalkohole, 
oder an sekundare Alkohole mit 8 bis 18, vorzugsweise 
12 bis 18 C-Atomen. Neben den wasserloslichen Nonio- 
nics sind aber auch nicht beziehungsweise nicht voll- 
standig wasserldsliche Polyglykolether mit 2 bis 7 Ethy- 
lenglykolether-Resten im Molekui von Interesse, insbe- 
sondere wenn sie zusammen mit wasserloslichen, nicht- 
ionischen oder anionischen Tensiden eingesetzt werden. 
Es ist bereits zuvor darauf hingewiesen worden, dafi 
auch im erfindungsgemaBen Verfahren der Verschlep- 
pungstendenz solcher nichtionischen Tenside dadurch 
Rechnung getragen werden kann, daB Komponenten 
dieser Art gariz oder teilweise nach AbschluB der 
Spruhtrocknung auf ein entsprechend vorgebildetes 
Turmpulver aufgetragen werden. Insbesondere kann 
das auch Gultigkeit fur bei Raumtemperatur fliissige 
Niotensidehaben. 

AuBerdem konnen als nichtionische Tenside auch Al- 
kyglykoside der allgemeinen Formel R— O— (G)x einge- 
setzt werden, in der R einen primaren geradkettigen 
oder verzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22, vor- 
zugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet, G ein Symbol 
ist, das fur eine Glykose-Einheit mit 5 oder 6 C-Atomen 
stent, und der Oligomerisierungsgrad x zwischen 1 und 
lOliegt. 

Als organische und anorganische Geriist- bezie- 
hungsweise Builder-Substanzen eignen sich schwach 
sauer, neutral oder alkalisch reagierende )6sliche und/ 
oder unlosliche Komponenten, die Calciumionen auszu- 
fallen oder komplex zu binden vermdgen. Geeignete 
und insbesondere ttkologisch unbedenkliche Builder- 
Substanzen sind feinkristalline synthetische Zeolithe der 
bereits geschilderten Art. Als weiiere Builder-Bestand- 
teile, die insbesondere zusammen mit den Zeolithen ein- 
gesetzt werden k&nnen, kommen (co-)polymere Poly- 
carboxylaxe in Betracht, wie Polyacrylaie, Polymetha- 
crylate und insbesondere Copolymere der Acryls&ure 
mit Maleinsaure, vorzugsweise solche mit 50% bis 10% 
Maleinsaure. Das Molekulargewicht der Homopolyme- 



ren liegt im allgemeinen zwischen 10Q0 und 10 000, das 
der Copolymeren zwischen 2000 und 200 000, vorzug- 
weise 50 000 bis 120 000, bezogen auf freie Saure. Ein 
besonders bevorzugtes Acrylsaure-Maleinsaure-Copo- 
5 lymer weist ein Molekulargewicht von 50 000 bis 
100 000 auf. Geeignete, wenn auch weniger bevorzugte 
Verbindungen dieser Klasse sind Copolymere der 
Acrylsaure oder Methacrylsaure mit Vinylethern, wie 
Vinylmethylether, in denen der Anteil der Saure minde- 

-io-stens 50%-betragtrBrauchbar sind-ferner-Polyacetalcar- 
bonsauren, wie sie beispielsweise in den US-Patent- 
schriften 41 44 226 und 41 46 495 beschrieben sind so- 
wie polymere Sauren, die durch Polymerisation von 
Acrolein und anschiieBende Disproportionierung mit- 

15 tels Alkalien erhalten werden und aus Acryls&ureeinhei- 
ten und Vinylalkoholeinheiten beziehungsweise Acrol- 
eineinheiten aufgebaut sind 

Brauchbare organische Gerustsubstanzen sind bei- 
spielsweise die bevorzugt in Form ihrer Natriumsalze 

20 eingesetzten Polycarbonsauren, wie CitronensSure und 
Nitrilotriacetat (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus 
okologischen Grunden nicht zu beanstanden ist. 

In Fallen, in denen ein Phosphat-Gehalt toleriert wird, 
konnen auch Phosphate mitverwendet werden, insbe- 

25 sondere Pentanatriumtriphosphat, gegebenenfalls auch 
Pyrophosphate sowie Orthophosphate, die in erster Li- 
nie als Fallungsmittel fiir Kalksalze wirken. 

Geeignete anorganische, nicht komplexbiidende Sal- 
ze sind die — auch als "Waschalkalien" bezeichneten — 

30 Bicarbonate, Carbonate, Borate oder Silikate der Alka- 
lien; von den Alkalisilikaten sind vor allem die Natrium- 
silikate mit einem Verhaltnis Na20 : SiCb wie 1 : 1 bis 
1 : 3,5 brauchbar. Aus den restlichen Gruppen Oblicher 
Waschmittelbestandteile kommen zur Mitverwendung 

35 im erfindungsgemaBen Spriihtrocknungsverfahren ins- 
besondere Komponenten aus den Klassen der Vergrau- 
ungsinhibitoren (Schmutztrager), der Neutralsalze und 
der textilweichmachenden Hilfsmittel in Betracht 
Geeignete Vergrauungsinhibitoren sind beispielswei- 

40 se Carboxymethylcellulose, Methylcellulose, Methylhy- 
droxyethylcellulose und deren Gemische. Ein typisches 
Beispiel fiir einen geeigneten Vertreter der Neutralsalze 
ist das bereits erwahnte Natriumsulfat zu nennen.. Ge- 
eignete Weichmacher sind beispielsweise quellfahige 

45 Schichtsilikate von der Art entsprechender Montmori- 
lonite, beispielsweise Bentonit 

Hochtemperatursensitive und/oder bei Raumtempe- 
ratur fliissige ubliche Mischungsbestandteile von 
Wasch- und Reinigungsmitteln, wie fliissige Niotensid- 

so komponenten, Bleichmittel auf Basis von Per-Verbin- 
dungen, Enzyme aus der Klasse Proteasen, Lipasen und 
Amylasen beziehungsweise Bakterienstamme oder Pil- 
ze, 1 Stabilisatoren, ParfUme, tempera turempFindliche 
Farbstoffe und dergleichen, werden wie bereits angege- 

55 ben, zweckmafiigerweise mit den zuvor gewonnenen* 
Trockenpulyern vermischt. 

Im folgenden wird ein weiteres Ausfuhrungsbeispiel 
der Erfindung anhand der beiden Figuren naher be- 
schrieben. 

60 Fig. 1 und 2 zeigen den oberen Teil eines turmartigen 
Zerstaubungstrockners im Langsschnitt, wobei der 
Ubersichtlichkeit halber nur die wesentlichsten Teile 
schematisch dargestellt sind. 
Der staubhaltige Wasserdampf 1 str6mt aus der Zer- 
65 staubungs- und Trocknungszone nach oben in den 
Turmkopf und verlaflt inn nach Passieren der Filterele- 
mente 4 als abgereinigter Dampf 2. 
Die im Turmkopf angebrachten Filterschlauche 4 sind 
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uber Drahtstutzkdrbe gezogen. Der Staub bleibt auf der 
SchlauchauBenflache haften und der gereinigte Wasser- 
dampf stromt durch das Filtermedium 4 hindurch in das 
Schlauchinnere und verlaflt Qber den Reingasraum 7 
und den AuslaBstutzen den Trocknungsbehfilter. Zur 5 
Reinigung der Filterschlauche ist eine mit etwa 5 bar 
betriebene Wasserdampfleitung 3 vorgesehen. 
Der Kopf des Trocknungsbehalters ist beheizbar, da- 

mit_im_Reingasraum_7_kcine-Kondensaiion.auftritU-Es 

kann z.B. ein mit Dampf auf etwa 140°C beheizbarer 10 
Doppelmantel 5 urn den Kopf des Trockners (Fig. 1) 
und/oder in diesem angeordnete, ebenfalls vorzugswei- 
se mit Dampf bcheizbare Heizschlangen 6 (Fig. 2) vor- 
gesehen sein. Fig. 2 zeigt ferner eine Warmedammung 8 
des Turmkopfs. Die Turmkopfbeheizung 5, 6 und die 15 
Dammung 8 erstrecken sich auch uber den Filterbereich 
oder zumindest dessen oberen Teil, um auch eine Kon- 
densation an den Filterschlauchen und den Turminnen- 
wanden in dieser Zone auszuschlieflen. 

20 

Bezugszeichenliste 

1 staubhaltiger Dampf 

2 abgereinigter Dampf 

3 Dampf zum Abblasen der Filterschlauche 25 

4 Filterschlauche 

5 Doppelmantel 

6 Rohrschlange fur Innenbeheizung 

7 Reingasraum 

8 Warmedammung 30 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zum insbesondere kontinuierlichen 
Herstellen von schutt- und rieselfahigen Granula- 35 
ten von Wertstoffen oder Wertstoffgemischen, die 
als Netz% Wasch- und/oder Reinigungsmittel und/ 
oder zur Verwendung in sblchen Mitteln geeignet 
sind, aus ihren waBrigen Ldsungen und/oder Sus- 
pensionen 40 

a) durch Spriihtrocknung oder Wirbelschicht- 
Spruhgranulation oder dergleichen innerhalb 
eines Trocknungsbehalters mit einem HeiB- 
gasstrom 

b) aus Qberhitztem Wasserdampf, wobei man 45 

c) die Trocknung vor der thermischen Schadi- 
gung des Produkts abbricht, 

d) die lagerbestandige Schdtt- und Rieselfahig- 
keit des derart partiell aufgetrockneten Pro- 
dukts gegebenenfalls durch Zusatz von zur 50 
Bindung begrenzter Wassermengen befahig- 
ten Mischungsbestandteilen und/oder durch 
eine Nachbehandlung sicherstellt, 

e) im geschlossenen System mit einem Wasser- 
dampfkreislaufstrom arbeitet, dem man den 55 
verdampften Wasseranteil des Einsatzgutes 
als Teilstrom entzieht und die abgegebene 
Warmeenergie wieder zufiihn und 

f) den Wasserdampfkreislaufstrom von mitge- 
tragenen Anteilen des Einsatzguts mittels aus 60 
Geweben und/oder Fiizen, vorzugsweise aus 
Nadelfilz bestehenden Filtern, insbesondere 
Schlauchfiltern. reinigt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Filter und/oder den Reingas- 65 
raum zusatzlich beheizt, 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man den Wasserdampfkreislauf- 
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strom von auBen nach innen durch ^die Schlauchfil- 
ter stromen laBt und diese, insbesondere peri- 
odisch, mit DruckgasstdBen von innen her beauf- 
schlagt, so daB sich an den Filtern abgelagerte An- 
teile des Einsatzguts ablosen. 
4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Druckgas zum Reinigen der 
Filter uberhitzten Wasserdampf einsetzt. 
.5.-Verfahren-nach-einem-der-Anspruche-l-bis-4 t 
dadurch gekennzeichnet, daB man den Wasser- 
dampfkreislaufstrom von unten nach oben im Ge- 
genstrom zum Trocknungsgut und durch die inner- 
halb des obcrcn Bereichs des Trocknungsbehalters 
angeordneten Filter leitet. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man den Wasserdampf durch senk- 
recht oberhalb der Spriihzone bzw. des Wirbelbetts 
angeordnete Filter fflhrt 
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A process for the production of granules suitable as 
vetting agents, detergents and/or cleaning products 



This invention relates to a process for the produc- 
tion, more particularly the continuous production , of 
pourable and free flowing granules of useful materials or 
mixtures of useful materials, which are suitable for use as 
and/or in wetting agents, detergents and/ or cleaning 
products, from aqueous solutions and/or suspensions by 
spray drying or fluidized bed spray granulation or the like 
in a drying vessel using a hot gas stream. The process 
according to the invention involves one or more drying 
steps, superheated steam being used as the drying gas. 

The spray drying of aqueous preparations of useful 
materials of the type mentioned, which are widely used, for 
example, as laundry detergents, has been carried out on an 
industrial scale for decades. Hot air or mixtures of air 
and hot waste combustion gases are used as the drying gas 
stream. Washing powders or useful materials and/or mix- 
tures of useful materials for the production of laundry 
detergents in pourable and free-flowing powder form are 
produced in corresponding spray drying towers, generally at 
ambient pressure, either in co-current or more often in 
countercurrent . 

In their application DE-A 40 30 688, applicants 
describe a process for the production of solid, fine- 
particle pourable and free-flowing useful materials or 
mixtures thereof for wetting agents, detergents and/or 
cleaning products from aqueous preparations thereof, 
superheated steam being used as the drying hot gas stream 
and drying of the particulate material being terminated 
before it is endangered by heat. If necessary, the long- 
term pourability and free-flow of the material thus partly 
dried is ensured by addition of mixture constituents which 
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are capable of binding limited quantities of water. In 
addition to or instead of this measure, the particulate 
material may also be aftertreated to homogenize its residu- 
al moisture content and/or after-dried under conditions 
which do not affect the useful material. The teaching of 
the invention described hereinafter is concerned with a 
specific embodiment of this process according to the 
earlier application cited above. The teaching according to 
the invention seeks to enable high-quality useful materials 
or mixtures of useful materials of the type in question to 
be obtained where superheated steam is used as the drying 
gas. The problem addressed by the present invention will 
become clear from the following considerations presented 
purely by way of example: 

The requirements which high-quality detergents, 
particularly laundry detergents, are now having to satisfy 
in practice are not confined to performance expectations. 
The visual appearance, for example a light color in the 
case of laundry detergents, and other physical properties, 
such as free flow, a high apparent density, rapid dissolu- 
tion in water and good dispensing properties and the like, 
are also important requirements. 

The problem addressed by the present invention was to 
provide optimized conditions for the application in ques- 
tion of drying useful materials with superheated steam as 
drying medium to enable the high-quality useful materials 
or mixtures of useful materials to be obtained in the dry 
state. 

It is important in this connection to bear in mind the 
fact that practical experience in the application of drying 
processes using superheated steam as the drying gas has 
been very limited up till now although, basically, this 
technology has been known since the beginning of this 
century and has been repeatedly described in the litera- 
ture. Earlier application DE-A 40 30 688 deals in detail 
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with the relevant prior-art literature. Reference is made 
here to the corresponding observations in the earlier 
application and solely to the following publications which 
in tu rn cite n umerous^p_ubliQations_Qn_this_subj.ect :_A,M. — 
Trommelen et al. "Evaporation and Drying of Drops in Super- 
heated Vapors" AlChE Journal 16 (1970) 857-867; Colin Beeby 
et al. "STEAM DRYING" Plenary Lecture, Proc. 4th Int. 
Drying Sym. Kyoto (eds. R. Toei and Arun s. Mujumdar) 1984, 
vol. 1, 51-68 and W.A. Stein "Berechnung der Verdampfung 
von Fliissigkeit aus f euchten Produkten im Spruhturm (Calcu- 
lating the Evaporation of Liquid from Moist Products in 
Spray Drying Towers)", Verf ahrenstechnik 7 (1973), 262-267. 

Accordingly, the present invention relates to the 
solution to the problem stated above of obtaining high- 
quality useful materials or mixtures of useful materials 
which are suitable for use as and/or in wetting agents/ 
detergents and/or cleaning products. More particularly, 
the present invention relates to a process for drying these 
water-containing valuable materials or mixtures of valuable 
materials, which may even be present as aqueous prepara- 
tions, using superheated steam as the drying gas which is 
recycled to the drying stage after removal of the evapora- 
ted water. 

Where superheated steam is used as the drying gas, the 
dust present in the recycled gas has to be removed to safe- 
guard the operation of the circulation fan and the super- 
heater and to avoid deposits in the pipes. This applies in 
particular to a granulation process which includes spraying 
because the fine dust formed would lead to abrasion of the 
equipment arranged in the drying gas circuit. 

Where drying is carried out with circulated super- 
heated steam, it is standard practice to remove the dust in 
cyclones (Drying 1980 (Volume I) - Developments in Drying, 
pages 320 to 331, more particularly Fig. 2, Hemisphere 
Publishing Corporation, N.Y. (1980) and Gehrmann, Chem.- 
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Ing.-Techn. 62 (1990) No. 10, pages A 512 - A 520, more 
particularly Fig. 5). Where the materials to be dried are 
inorganic, the removal of dust in such cyclones is suffi- 
cients — However— where-the-materia-1— to-be-dried— is-organic7 — 
the filter dust present in the hot steam recycle gas tends 
to cake on the steam blower, the heat exchanger, the pipes 
and on other equipment. In this case, the cleaning effect 
of a cyclone is no longer sufficient. 

According to the invention, therefore, the circulating 
steam is freed from entrained particles of the starting 
materials by means of filters consisting of woven fabrics 
and/or felts, preferably needle felt, more particularly 
tubular filters. In contrast to cleaning with cyclones, 
the dust content of the recycle gas can be reduced with 
filters to a value of 10 mg/m 3 and preferably to a value of 
5 mg/m 3 . 

Where superheated steam is used as the drying gas, it 
cools down on flowing past the moist particles so that 
there is an increase in its water content. If the drying 
gas then flows through the filter, there is a danger of 
water condensing on the filter cloth or felt and in the 
clean gas zone which must definitely be avoided. For this 
reason, it is of advantage if the filters and/ or the clean 
gas zone are additionally heated. The filter may be 
heated, for example, by a tube coil on the inner wall of 
the filter housing or by a heatable double jacket. 

Where superheated steam is used as recycle gas for 
drying, filters have not hitherto been used for the removal 
of dust. On the one hand, drying with superheated steam 
necessitates higher temperatures at the dryer exit at which 
the filter material must not decompose. On the other hand, 
there is a danger of the filter medium hydrolyzing in the 
steam atmosphere. For these reasons among others, drying 
with superheated steam has hitherto been applied to materi- 
als which do not form large amounts of dust so that cy- 
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clones are sufficient for dust removal. According to the 
invention, however, the filters used for removing dust from 
the drying gas must be resistant to hydrolysis, even at the 
high - temper atures-prevai-l-ing— in-the-steam— atmosphere— and— 
must be temperature-resistant at the high exit temperatures 
of the drying gas. 

To ensure that cleaning of the filters does not 
interfere with the drying process, the circulating steam is 
allowed to flow inwards through the tube filters which are 
exposed to surges of pressurized gas from inside, more 
particularly periodically, so that any particles of the 
starting material which have settled on the filters are 
removed. The brief surges of pressurized gas produce a 
pressure wave which travels over the entire surface of the 
tube. As a result, the filter tubes are stretched and the 
adhering fine dust is ejected downwards. In one advantage- 
ous embodiment, the cleaning sequence can be automatically 
controlled. To ensure that the steam atmosphere is not 
contaminated by foreign gases, for example air, and that 
inert conditions are maintained, superheated steam is 
advantageously used as the pressurized gas for cleaning the 
filters. Another advantage in this case is that the filter 
material does not have to be oxidation-resistant although 
an inert atmosphere is otherwise maintained. 

Separate filter housings and additional units for 
discharging the filter dust from the housings are not 
necessary if the steam is made to circulate upwards in 
countercurrent to the material being dried and through the 
filters arranged in the upper part of the drying vessel. 
The fine dust removed accumulates directly in the drying 
vessel. In a particularly preferred embodiment, the steam 
is guided through filters arranged vertically above the 
spraying zone or the fluidized bed. In this case, the fine 
dust removed from the filter elements drops back into the 
spraying zone or the fluidized bed where it agglomerates 
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with the other particles. 

Another reason why the filter tubes are cleaned with 
steam is to rule out the danger of dust explosions. 
TroductT~quarity~is— also— increased— if— oxygen— is— prevented— 
from entering the recycle gas during the cleaning process. 

In other embodiments, the invention relates to the use 
of this process for obtaining free-flowing surfactant 
solids, more particularly from the field of anionic surfac- 
tants based on natural materials, and also to its use for 
obtaining dried silicate-base useful materials which may be 
used in particular in laundry detergents and, finally, to 
the use of the described process for obtaining so-called 
laundry detergent tower powders to which temperature- 
sensitive and/or steam-volatile components may be subse- 
quently added for the production of, or to complete the 
formulation of, the laundry detergents. 

The technical teaching with which the present disclo- 
sure is concerned is a further development of earlier 
application DE-A 40 30 688 which has already been repeated- 
ly cited. In the interests of completeness of disclosure 
of the present invention, the disclosure of that earlier 
application is hereby also specifically included as part of 
the disclosure of the present invention. In addition, the 
following process elements are important: 

Under the working conditions according to the inven- 
tion, drying with the superheated steam may also be carried 
out on the one hand as spray drying and/or on the other 
hand as fluidized bed drying. Starting materials of 
comparatively high water content are present, for example, 
as flowable and sprayable aqueous solutions, emulsions 
and/or suspensions of the useful materials or mixtures of 
useful materials to be dried. In one important embodiment, 
starting materials of this type are subjected to spray 
drying technology known per se. The spray drying process 
may be carried out in co-current or in countercurrent in 
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correspondingly equipped spray drying towers. In general, 
the countercurrent principle is also preferably applied in 
the process according to the invention. If, on the other 
hand^ — the— drying— principle— according— to— the— ^ invention— is— 
used in fluidized bed drying, the known working principles 
of possible particle enlargement may be applied in this 
case, too. 

In general, the process according to the invention is 
carried out at normal pressure although the invention 
specifically includes moderate excess or reduced pressures. 

In other respects, the process according to the 
invention may largely be carried out in accordance with 
applicants 1 earlier patent application cited at the begin- 
ning for drying the mixtures of useful materials in ques- 
tion with superheated steam as the drying gas. To complete 
the disclosure of the invention, the relevant passages of 
that earlier application are reproduced herein where 
necessary: 

In the earlier application, the fact that optimal 
drying results by the action of hot steam in the end 
product of the process are not essential is regarded as 
crucial to understanding the teaching of the drying of 
mixtures of useful materials of the type in question with 
superheated steam. Basically, the same also applies to the 
teaching according to the invention. However, it has been 
found that, providing such troublesome factors as air or 
oxygen are reliably ruled out, even mixtures which, under 
conventional drying conditions with hot gases, tended to 
enter relatively quickly into unwanted reactions, for 
example discoloration, encrustation and the like, are 
comparatively immune to temperature. For drying with 
superheated steam, this means that safe operation both with 
superheated steam at comparatively high temperatures and 
degrees of drying to minimal residual moisture contents are 
possible without any adverse effect on the quality of the 
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end product. Thus, residual moisture contents distinctly 
below 1% by weight, for example down to about 0.5% by 
weight or even lower, can be established in the dry materi- 
als At^-the— same— time,— working— temperatures— of— the— used- 
steam issuing from the drying zone above 100 to 110 °C, 
preferably above 150 °C and, more preferably, above 180 °C 
can be applied. 

Nevertheless, even fairly significant residual mois- 
ture contents can be tolerated providing the composition of 
the material ensures that the residual water is bound by a 
form of "internal drying" to such an extent that the long- 
term pourability and free flow of the dry material is 
guaranteed . 

As described in the earlier application, the teaching 
of the invention also provides for after-treatment of the 
partly dried granules initially obtained in addition to or 
instead of this auxiliary measure. The af tertreatment may 
be carried out by two methods which may even be combined 
with one another. 

The first of these methods is based on the fact that 
the individual degree of drying of the particular particle 
in question is determined by its particle size. If, in 
accordance with the invention, the drying process is 
terminated at a time when considerable quantities of 
residual moisture are still present in the material, 
integral consideration of the residual moisture content 
does only partial justice to reality. By differential 
consideration of the distribution of this residual moisture 
over the individual fractions of material, it has been 
found that the fine or ultraf ine fractions can be dried 
very extensively or completely while the coarser fractions 
still contain such considerable quantities of moisture that 
the material removed from the spray drying zone is not 
guaranteed long-term pourability and free flow. In one 
important embodiment of the process according to the inven- 
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tion, therefore, "after-drying" of the primary material 
from the spray drying zone is achieved by an additional 
treatment step which - without exposing the powder-form 

material — to— the— risk— of— developing— tackiness leads— to— 

homogenization of the moisture content over the material as 
a whole irrespective of the individual particle size. In 
this way, so much residual moisture can be introduced into 
the fine and ultraf ine material from the still comparative- 
ly moist coarse particles of the material that, after this 
homogenization step, the long-term pourability and free 
flow of the dried material are guaranteed without further 
quantities of moisture having to be additionally eliminated 
from the bulk material - 

This aftertreatment step may be carried out by any 
method which equalizes the moisture content of the indi- 
vidual particles and, at the same time, prevents them from 
adhering to one another. Circulation or shaking of the 
material initially obtained either continuously or dis- 
continuously are mentioned as examples of such methods. 
Aftertreatment of the material in a f luidized bed having a 
very much higher solids density by comparison with spray 
drying can be particularly suitable. Any gases, for 
example quite simply ambient air, may be used for this 
purpose. Damage to the material by oxidation and/or 
unwanted contamination of the waste air is minimal or non- 
existent and is easy to control. Since the material to be 
dried is removed from the spray drying zone at elevated 
temperature, typically of the order of 100 °C, a further 
slight reduction in the residual moisture content can be 
obtained by this subsequent homogenization of moisture in 
a f luidized bed, for example using ambient air. 

However, in addition to or instead of this auxiliary 
measure, provision can also be made in the process accord- 
ing to the invention for a further reduction in the residu- 
al moisture content by additional drying. If after-drying 
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proves to be desirable, one such additional after-drying 
step will generally be sufficient. However, after-drying 
in a sequence of several steps is not ruled out by the 

teaching— of— the— invention lhe_after-drying_step_(s)_is — 

characterized in that it is carried out under conditions 
which do not significantly endanger the useful materials in 
the material to be dried. In principle, several process 
parameters are available for reducing that risk, including 
for example reducing the temperature of the hot gas phase, 
dispensing with superheated steam as the hot gas and 
replacing it with drying gases of different origin, for 
example air and/or inert gas, and changing over to another 
drying technology. 

In one preferred embodiment of the process according 
to the invention, the solids density of the material to be 
dried in the hot gas stream is substantially increased 
where such an after-drying step is used, so that, in this 
after drying step, the process principles of fluidized bed 
drying follow spray drying from the first drying stage. 
This subsequent fluidized bed drying step may in turn be 
carried out with any drying gases. In the preferred 
embodiment of the invention, superheated steam is used as 
the hot gas in this step also. However, the intensive 
exchange of heat between the now comparatively closely 
packed solid particles can thus effectively counteract 
unwanted overheating of the material to be dried and, more 
particularly, the danger of overheating of the fine par- 
ticles of that material. In preferred embodiments of the 
invention, it is again possible through the composition of 
the material to be dried to ensure that the elements of the 
"internal drying" discussed above can be used to bind any 
residual moisture still present. 

Aqueous preparations of useful materials and combina- 
tions thereof from the field of wetting agents, detergents 
and/or cleaning products which are not damaged significant- 
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ly, if at all, by brief exposure to water or steam at a 
material temperature of 100 to 110 °C are particularly suit- 
able for use in the process according to the invention. 
Components of ~~ this~"type which—are - not— damaged— by-exposure— 
to temperatures in the range mentioned for at least about 
0.5 to 1 min. under the working conditions are particular- 
ly suitable useful materials. By controlling the process 
parameters - in addition to the design of the spray-drying 
zone, the working temperature range used in accordance with 
the invention and the droplet or particle size of the 
sprayed material are mentioned by way of example - it is 
possible to select residence times of a matter of seconds 
for the particular particles under the conditions of the 
superheated steam. It is crucial that the period of ex- 
posure to temperatures in this range can be kept so short 
in the process according to the invention that no substan- 
tial damage to the material to be dried occurs under the 
working conditions selected. For example, even surfactant 
compounds which are basically vulnerable to hydrolysis are 
largely undamaged by exposure to these working conditions 
for a few minutes. Thus, aqueous preparations of water- 
soluble and/or insoluble organic and/or inorganic useful 
materials from wetting agents, detergents and/or cleaning 
products which may be assigned, for example, to the follow- 
ing classes may be subjected to drying in the drying 
process according to the invention: surfactant or emul- 
sifier components, inorganic and/or organic builders or 
builder components, washing alkalis, fillers or neutral 
salts, fabric softeners, bleach activators, auxiliaries for 
improving the soil suspending power of the liquors, such as 
redeposition inhibitors or even abrasives. 

If it is necessary to retain considerable quantities 
of water in the product subjected to the main drying pro- 
cess and hence to bind this residual water to ensure the 
long-term pourability and free flow of the dried material, 
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auxiliaries capable of fixing water, preferably in the form 
of particulate solids, are used in accordance with the 
invention. In this case, residual water may be fixed, for 
example— by-binding— as-wa*er-o-f-erystal-l-i-zati©n-« — However-, — 
limited quantities of water in solid particles of the type 
in question here can also be bound purely by absorption 
without causing any unwanted tackiness or adhesion of the 
particles to one another. The auxiliaries are at least 
used in quantities sufficient to guarantee pourability and 
stability in storage despite the residual moisture present 
in the material. 

In one embodiment of the invention, the auxiliaries 
used to bind the residual water may be added to the dried 
fresh material, best immediately after it has been removed 
from the process, and intensively mixed therewith. In pre- 
ferred embodiments, however, the auxiliaries binding the 
residual water are at least partly, preferably at least 
predominantly or, in general, completely added to the 
aqueous preparations of useful material before they are 
dried. This particular embodiment may always be applied 
when the particular temperature sensitivity of the material 
to be dried allows drying to be carried out to such an 
extent that the residual moisture remaining in the product 
can be adequately absorbed and bound by the auxiliaries 
used. 

In one embodiment of the process according to the 
invention of particular advantage in this regard, corre- 
sponding useful materials from the field of wetting agents, 
detergents and/or cleaning products which themselves are 
sufficiently immune to temperature are used as the auxili- 
aries capable of binding residual water. Typical examples 
of such materials are inorganic materials capable of bind- 
ing water of crystallization from the classes of builder 
components, washing alkalis and/or so-called fillers. 
Typical examples of the subclasses of useful materials 
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listed here are silicate compounds capable of binding water 
of crystallization, more particularly from the class of 
zeolites. One example particularly characteristic of 
laundry— detergents_is_detergent=quality_zeolite_NaA_which_ 
has a calcium binding power of 100 to 200 mg CaO/g (cf. DE 
24 12 837). Typical examples of washing alkalis which bind 
water of crystallization are soda or sodium bicarbonate 
while sodium sulfate as neutral salt or filler has a pro- 
nounced capacity for binding considerable quantities of 
water of crystallization. However, in addition to or in- 
stead of the above-mentioned auxiliaries capable of binding 
water of crystallization, the residual water may also be 
bound by auxiliaries or corresponding useful materials 
capable of binding water by absorption. Thus, it is known 
that known starch- or cellulose-based redeposition inhibi- 
tors, fabric softeners, particularly those based on inor- 
ganic swellable silicates, and also a number of organic 
surfactant compounds which are solid under normal condi- 
tions are capable of absorbing considerable quantities of 
water without reacting by developing unwanted surface 
tackiness . 

Depending on the temperature sensitivity of the useful 
materials or mixtures of useful materials used on the one 
hand and the nature and quantity of the auxiliaries used on 
the other hand, considerable residual water contents may 
remain in the dried material without endangering its long- 
term pourability and free flow. According to the inven- 
tion, therefore, drying with superheated steam is ter- 
minated at residual water contents of the materials removed 
from the spray drying zone in the range from about 0.5<to 
20% by weight, residual water contents in the range from 
about 5 to 12% by weight being preferred. The % by weight 
ranges mentioned relate to the weight of the fine-particle 
material removed from the steam zone. In another preferred 
embodiment of the invention, however, the amount of residu- 
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al water which is not bound as water of crystallization is 
limited. Thus, it can be useful to limit this water 
content to at most about 10% by weight, preferably to no 
more— than— about— 5— to— 7 %— by— we ight— and— betters till— to— 
values of at most about 1 to 3% by weight. Once again, the 
foregoing observations apply to the percentages by weight. 
Taking into account specialist knowledge of the field in 
question, the combination of desired properties is thus 
reliably achieved using superheated steam at high working 
temperatures: adequate drying at moderate temperatures, 
termination of the drying reaction even when considerable 
quantities of residual moisture are still present in the 
material, so that unwanted temperature effects are ruled 
out, and establishing long-term pourability and free flow 
in accordance with practical requirements. 

As already mentioned, the process according to the 
invention offers additional possibilities for establishing 
the particular residual moisture content required which may 
be applied in addition to or instead of the principles of 
inner drying discussed in the foregoing. These alternative 
possibilities include the homogenization and/or step-by- 
step reduction of the moisture content of the material to 
be dried, the spray drying step being followed by one or 
more after drying steps which discharge troublesome quanti- 
ties of moisture under comparatively moderate working 
conditions. Basically, any of the after drying techniques 
known to the expert in direct or indirect contact with hot 
gases are suitable for this purpose. In the preferred 
alternative of the process according to the invention, 
superheated steam is also used for after drying, best in an 
additional step. In order not to endanger the temperature- 
sensitive material, the temperature at which the super- 
heated steam is used may be lower than in the spray drying 
stage. However, the following alternative has proved to be 
particularly successful: 
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The fine-particle material which still has an exces- 
sively high moisture content is removed from the spray 
drying zone and transferred to a following fluidized bed 

drying— stages Part-ial— aggl omerat ion_o.f _the stil l suffi- 

ciently moist material from the spray drying zone into a 
relatively coarse agglomerate is entirely acceptable or may 
even be desirable in a preferred embodiment of the teaching 
according to the invention. A partial agglomeration step 
may be used in particular to bind the fine component of the 
material removed from the spray drying zone and to combine 
it, for example, with the more moist coarse particles of 
the primary drying product. The following fluidized bed 
drying stage is carried out in known manner with the 
greatly increased solid densities in the drying zone which 
lead to the intensive exchange of heat between all the 
solid particles of the fluidized bed and, in this way, 
prevent unwanted increases in temperature in part of the 
granular material to be dried, even when steam which has 
been heated to comparatively high temperatures is again 
used as the drying gas. 

In the after drying stage in the fluidized bed, 
limited quantities of residual moisture merely have to be 
removed to ensure the long-term free flow of the granular 
material, so that the residence time of the material in 
this fluidized bed aftertreatment can also be kept short, 
amounting for example to only a few minutes. Main drying 
in the spray drying zone and after drying in the fluidized 
bed may be carried out together in a continuous process or 
may even be carried out independently of one another as 
separate process steps. General specialist knowledge may 
be used in this regard. 

In the second drying stage, the residual moisture 
still present may be partly or substantially completely 
removed. In practical embodiments, at least about 10 to 
80% and preferably about 20 to 70% (based on the residual 
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moisture) of the residual moisture present in the material 
removed from the spray drying zone is removed where this 
modification of the process is applied. Traces of moisture 
-remaining— in— the— material— are— rendered— harmless— by_the_ 
internal drying. 

In one important embodiment, the process according to 
the invention is used to dry mixtures of useful materials 
for the production of laundry detergents. The aqueous 
starting materials to be dried preferably contain washing- 
active surfactants together with builders and, optionally, 
washing alkalis and/or neutral salts. At least part of the 
multicomponent mixtures used is capable of binding and/or 
fixing residual water, more particularly in the form of 
water of crystallization. As in the spray drying of 
laundry detergents, the laundry detergent component of 
mixtures of the type in question is generally not exposed 
in its entirety to f luidized-bed spray granulation. This 
is precluded by the extreme temperature sensitivity of 
peroxide-containing bleach components, such as perborate 
monohydrate or tetrahydrate, and corresponding other 
particularly temperature-sensitive components . Enzymes , 
fragrances, bleach activators and other minor components 
are mentioned as further examples. Accordingly, the 
teaching of the present invention also provides inter alia 
for the production of so-called multicomponent tower 
powders which contain a large part of the components making 
up the final detergent in admixture with one another, but 
which are subsequently treated or mixed with other, liquid 
and/or solid active components. Known examples of such 
liquid components are, in particular, readily volatile 
nonionic surfactant components which, although no longer 
discharged into the environment with the waste gas in the 
process according to the invention, can nevertheless 
readily be added to the detergent as a whole by subsequent 
spraying onto absorbent tower powder which has been pre- 
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pared in accordance with the invention. 

The working conditions of the process according to the 
invention enable high temperatures to be used for the 
circulated— steam— phase— ^ in— the— drying— step— of— the— spray — 
drying process. The working temperatures after superheat- 
ing (reheating) are generally above 150 °C and preferably at 
least about 200 °C in the gas phase. Working temperatures 
of 250 °C and higher can be particularly interesting and 
even temperatures of at least 300°C and more particularly 
in the range from 300 to 380°C may be applied. In many 
cases, working temperatures in the range from about 270 to 
350 °C in the steam phase are particularly suitable. All 
these temperature values relate to the temperature of the 
steam heated to optimal temperature which is delivered to 
the spray drying zone in co-current or countercurrent . The 
temperature of the steam falls in known manner during its 
contact with the wet or moist material. Considerations 
based largely on energy factors, including in particular 
the intended subsequent use of the steam to be removed from 
the circuit, determine the quantitative ratios between the 
quantity of water to be evaporated and the quantity of 
superheated steam delivered. Embodiments which provide 
only for a limited reduction in the steam temperature after 
leaving the spray drying zone to values in the range from 
about 190 to 250 °C are possible in this regard whereas, in 
other embodiments, the thermal energy of the steam can 
advantageously be further utilized to reduce the tempera- 
ture of the steam to the vicinity of the condensation 
temperature under process conditions. More specifically, 
these details are determined inter alia by the design of 
the recycle process as a whole. Corresponding considera- 
tions apply to the use of superheated steam as the hot gas 
in an optional after-drying stage in the fluidized bed 
process. The figures mentioned above apply in this case 
also. 
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Basically , it may be said in respect of these consid- 
erations that the process is carried out in a closed-loop 
system with a steam circuit from which the water evaporated 
from_the_star-ting_materi 

released in particular during the drying step is directly 
returned to the circuit. In one important embodiment, the 
steam removed is freed from entrained particles of material 
and put to another use as process steam, if desired after 
its pressure and temperature have been adapted to the 
required conditions. In another embodiment of the process 
according to the invention, the steam removed is at least 
partly condensed and freed from entrained particles of 
material. The liquid phase accumulating may be recycled to 
the drying process together with any of the useful material 
present therein. In this connection, it is possible, for 
example, to use vaporous fractions of the gas stream re- 
moved from the circuit to concentrate the aqueous liquid 
phase. The liquid recycled together with the useful mate- 
rial present therein may be directly delivered to the spray 
drying zone or may first be mixed with the fresh aqueous 
preparations and introduced in this form into the spray 
drying zone for drying. 

In one particularly interesting embodiment of the 
invention, the heat of condensation of the steam removed 
from the circuit is recovered and utilized. By adopting 
suitable measures, it is even possible to recycle the small 
amounts of useful material which have left the primary 
steam circuit via the superheated steam removed therefrom. 
To this end, the following procedure, for example, may be 
adopted using the heat of condensation of the steam removed 
from the circuit: 

Using the heat of condensation of the predominantly 
steam-containing mixed gas stream removed from the circuit, 
the steam condensate is concentrated in a preferably 
multiple-stage evaporation unit. The residual concentrate 
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accumulating is returned to the primary process circuit. 
More particularly, this residual concentrate may be added 
to the slurry of useful material to be dried by superheated 

steam. — 

If necessary, the non-condensable residual gas phase, 
if any, accumulating during condensation of the superheated 
steam removed from the primary circuit (i.e. the non- 
condensable constituents, if any, present from the combus- 
tion gases used for heating, more particularly nitrogen 
and/or carbon dioxide where the steam is directly heated 
with hot waste gases) may be subjected to further working 
up during the condensation process. These gases may thus 
be freed from entrained residues of the material being 
dried. The additional working up may comprise such treat- 
ment steps as incineration or treatment in biofilters 
and/or in washing units. By this combination of substan- 
tially complete recycling of the particular steam-based 
streams and the reliable destruction of final residual 
traces in the comparatively limited quantities of non- 
condensable gases, the process according to the invention 
makes it possible for the first time in the industrial 
field with which the invention is concerned to recover 
useful materials and mixtures of useful materials from the 
field of detergents and cleaning products substantially or 
at least very largely free from waste air and free from 
polluted wastewater. 

Irrespective of this and in addition to these consid- 
erations, the method according to the invention provides 
for appreciable savings of energy by comparison with con- 
ventional hot gas drying. Thus, through the circulation of 
steam at a comparatively high temperature level, the amount 
of heat to be introduced in the recycle process per kilo- 
gram of water to be evaporated is considerably reduced by 
comparison with conventional drying processes involving 
only a single passage of the hot drying gases. In addition 
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to the absence of pollutants, therefore, the process ac- 
cording to the invention satisfies further requirements of 
modern technology for processes carried out on an industri- 
al—scale. — 

General particulars of useful materials for direct or 
indirect use in the production of wetting agents, deter- 
gents and/or cleaning products using the principles accord- 
ing to the invention are given in the following with 
reference to typical components of modern laundry deter- 
gents . 

Suitable anionic surfactants are, for example, soaps 
of natural or synthetic, preferably saturated, fatty acids. 
Soap mixtures derived from natural fatty acids, for example 
coconut oil fatty acid, palm kernel oil fatty acid or 
tallow fatty acid, are particularly suitable. Soap mix- 
tures of 50 to 100% saturated C 12 . 18 fatty acid soaps and 0 
to 50% oleic acid soap are preferred. 

Other suitable synthetic anionic surfactants are those 
of the sulfonate and sulfate type. The process according 
to the invention can have particular significance for 
corresponding compounds of vegetable and/ or animal origin. 

Suitable surfactants of the sulfonate type are alkyl- 
benzene sulfonates (C 9 . 15 alkyl) , olefin sulfonates, i.e. 
mixtures of alkene and hydroxyalkane sulfonates, and 
sulfonates of the type obtained, for example, from C X2 . 18 
monolefins with a terminal or internal double bond by 
sulfonation with gaseous sulfur trioxide and subsequent 
alkaline or acidic hydrolysis of the sulfonation products. 
Also suitable are the alkane sulfonates obtainable from 
C 12 -ie alkanes by sulf ochlorination or sulfoxidation and 
subsequent hydrolysis or neutralization or by addition of 
bisulfites onto olefins and, more particularly, the esters 
of a-sulfofatty acids (ester sulfonates) , for example the 
a-sulfonated methyl esters of hydrogenated coconut oil, 
palm kernel oil or tallow fatty acids. 
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Other important surfactant and emulsifier components 
in this regard are the so-called disalts which may be 
obtained by saponification of the above-mentioned a-sul- 
fonated— f atty_acid-methy-l-_esters_or_by_direct_sulf onation_ 
of fatty acids, more particularly saturated C 12 . 18 fatty 
acids. The process according to the invention thus makes 
it possible for the first time for surfactants of the type 
described here and in the following based on natural 
materials to be made available without difficulty on an 
industrial scale in the form of dry free-flowing concentra- 
tes which have virtually unlimited storage life and hence 
make a significant contribution to the universally desired 
replacement of ABS. 

Suitable surfactants of the sulfate type are the 
sulfuric acid monoesters of primary alcohols of natural and 
synthetic origin, i.e. of fatty alcohols, for example 
coconut oil fatty alcohols, tallow fatty alcohols, oleyl 
alcohol, lauryl, myristyl, palmityl or stearyl alcohol, or 
the C 10 -2o oxoalcohols and those of secondary alcohols having 
the same chain length. Sulfuric acid monoesters of the 
alcohols of natural and/or synthetic origin ethoxylated in 
particular with 1 to 6 mol ethylene oxide are also suitable 
components. Such compounds as 2 -methyl -branched Cg-n 
alcohols containing on average 3 . 5 mol ethylene oxide are 
mentioned as an example of synthetic alcohol. Sulfated 
fatty acid monoglycerides are also suitable. 

The anionic surfactants may be present in the form of 
their sodium, potassium and ammonium salts and also as 
soluble salts of organic bases. 

Suitable nonionic surfactants are adducts of 1 to 40 
mol and preferably 2 to 20 mol ethylene oxide with 1 mol of 
an aliphatic compound essentially containing 10 to 20 
carbon atoms from the group consisting of alcohols, car- 
boxylic acids, fatty amines, carboxylic acid amides or 
alkane sulfonamides. Of particular importance are the 
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adducts of 8 to 20 mol ethylene oxide with primary alco- 
hols, for example with coconut oil or tallow fatty alco- 
hols, with oleyl alcohol, with oxoalcohols or with second- 
ary_alcohols_containing_8_to_18_and_preferably_12— to— 18 — 
carbon atoms. In addition to the water-soluble nonionics, 
however, water-insoluble or substantially water- insoluble 
polyglycol ethers containing 2 to 7 ethylene glycol ether 
units in the molecule are also of interest, particularly 
when they are used together with water-soluble nonionic or 
anionic surfactants. It has already been pointed out that, 
in the process according to the invention, the tendency of 
nonionic surfactants such as these to be carried over can 
be taken into consideration by completely or partly apply- 
ing components of this type to a correspondingly preformed 
tower powder on completion of spray drying. The same also 
applies in particular to nonionic surfactants liquid at 
room temperature. 

Other suitable nonionic surfactants are alkyl glyco- 
sides corresponding to the general formula R-0-(G) x , in 
which R is a primary linear or branched aliphatic radical 
containing 8 to 22 and preferably 12 to 18 carbon atoms, G 
stands for a glycose unit containing 5 or 6 carbon atoms 
and the degree of oligomerization x is between 1 and 10. 

Suitable organic and inorganic builders are soluble 
and/or insoluble components showing a mildly acidic, 
neutral or alkaline reaction which are capable of precipi- 
tating or complexing calcium ions. Suitable and, in par- 
ticular, ecologically safe builders are finely crystalline 
synthetic zeolites of the type already mentioned. Other 
builder components which, in particular, may be used 
together with the zeolites include (co) polymeric polycar- 
boxylates, such as polyacrylates, polymethacrylates and, in 
particular, copolymers of acrylic acid with maleic acid, 
preferably those with 50% to 10% maleic acid. The molecu- 
lar weight of the homopolymers is generally in the range 
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from 1,000 to 100,000 while the molecular weight of the 
copolymers is in the range from 2,000 to 200,000 and 
preferably in the range from 50,000 to 120,000, based on 

free—acid a particularly preferred acrylic acid/maleic 

acid copolymer has a molecular weight of 50,000 to 100,000. 
Suitable, but less preferred compounds of this class are 
copolymers of acrylic acid or methacrylic acid with vinyl 
ethers, such as vinyl methyl ether, in which the acid makes 
up at least 50%. Other suitable builders are polyacetal 
carboxylic acids, for example of the type described in US- 
PSS 4,144,226 and 4,14 6,495, and also polymeric acids which 
are obtained by polymerization of acrolein and subseguent 
disproportionation with alkalis and which are made up of 
acrylic acid units and vinyl alcohol units or acrolein 
units . 

Suitable organic builders are, for example, polycar- 
boxylic acids which are preferably used in the form of 
their sodium salts, such as citric acid and nitrilotriace- 
tate (NTA) , providing there are no ecological objections to 
their use. 

In cases where a phosphate content can be tolerated, 
it is also possible to use phosphates, more particularly 
pentasodium triphosphate, and even pyrophosphates and 
orthophosphates which act primarily as precipitants for 
lime salts. 

Suitable inorganic non-complexing salts are the 
bicarbonates , carbonates, borates or silicates of the 
alkali metals which are also known as "washing alkalis". 
Of the alkali metal silicates, sodium silicates with an Na z O 
to SiO z ratio of 1:1 to 1:3.5 are particularly suitable. 
From the remaining groups of typical detergent ingredients, 
components from the classes of redeposition inhibitors 
(soil suspending agents) , neutral salts and fabric soften- 
ers are particularly suitable for use in the spray drying 
process according to the invention. 
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Suitable redeposition inhibitors are, for example, 
carboxymethyl cellulose, methyl cellulose, methyl hydroxy- 
ethyl cellulose and mixtures thereof. The above-mentioned 

representative of the neutral salts. Suitable softeners 
are, for example, swellable layer silicates of the montmor- 
illbnite type, for example bentonite. 

As mentioned above, typical ingredients of detergents 
and cleaning products which are sensitive to high tempera- 
tures and/or liquid at room temperature, such as liquid 
nonionic surfactant components, bleaches based on per 
compounds, enzymes from the class of proteases, lipases and 
amylases or bacterial strains or fungi, stabilizers, 
fragrances, temperature-sensitive dyes and the like, are 
best mixed with the dry powders obtained beforehand. 

Another example of embodiment of the invention is 
described in more detail in the following with reference to 
the accompanying drawings, wherein: 

Figures 1 and 2 are longitudinal sections through the 
upper part of a tower-like spray dryer, only the most 
important elements having been schematically illustrated in 
the interests of clarity. 

The dust-containing steam 1 flows upwards from the 
atomizing and drying zone into the head of the tower and, 
after passing through the filter elements 4, leaves it as 
clean steam 2. 

The filter tubes 4 arranged in the head of the tower 
are drawn over wire supporting baskets. The dust adheres 
to the outer surface of the tubes and the clean steam flows 
through the filter medium 4 into the interior of the tubes 
and leaves the drying vessel through the clean gas zone 7 
and the outlet. A steam pipe 3 operated under about 5 bar 
is provided for cleaning the filter tubes. 

The head of the drying vessel is heatable so that no 
condensation occurs in the clean gas zone 7. For example, 



WO 93/15812 



25 



PCT/EP93/002 65 



a double jacket 5 heatable with steam to around 140 °C may 
be provided around the head of the dryer (Fig, 1) and/or 
heating coils 6 - again preferably heatable with steam - 

may~Be~ arranged— in-the-head-of-the~dryer— (F-ig^— 2-)-* Figure 

2 also shows a heat insulation 8 of the tower head. The 
tower head heating 5, 6 and the insulation 8 also extend 
over the filter zone or at least the upper part thereof to 
rule out condensation on the filter tubes and the inner 
tower walls in this zone. 
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List of Reference Numerals 

1 Dust-containing steam 

~2 clean steam — 

3 Steam for cleaning the filter tubes 

4 Filter tubes 

5 Double jacket 

6 Tube coil for internal heating 

7 Clean gas zone 

8 Heat insulation 
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CLAIMS 

1. A process for the production, more particularly the 
continuous production, of pourable and free flowing gra- 
nules-of— useful— mater-i-ais-or— mixtures— of— u — 
which are suitable for use as and/or in wetting agents, 
detergents and/or cleaning products, from aqueous solutions 
and/or suspensions 

a) by spray drying or fluidized bed spray granulation or 
the like in a drying vessel using a hot gas stream 

b) of superheated steam, 
characterized in that 

c) drying is terminated before the product can be damaged 
by heat, 

d) the long-term pourability and free flow of the product 
thus partly dried is optionally established by addi- 
tion of mixture constituents capable of binding 
limited quantities of water and/or by an aftertreat- 
ment , 

e) the process is carried out in a closed-loop system 
with a steam circuit from which the water evaporated 
from the starting material is removed and the thermal 
energy released is returned and 

f) the circulating steam is freed from entrained par- 
ticles of the starting material by means of filters, 
more particularly tube filters, consisting of woven 
fabrics and/or felts, preferably needle felt. 

2. A process as claimed in claim 1, characterized in that 
the filters and/or the clean gas zone are additionally 
heated. 

3. A process as claimed in claim 1 or 2 , characterized in 
that the circulating steam is allowed to flow inwards 
through the tube filters which are exposed to surges of 
pressurized gas from inside, more particularly periodical- 
ly, so that any particles of the starting material which 
have settled on the filters are removed. 
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4. A process as claimed in claim 3, characterized in that 
superheated steam is used as the pressurized gas for 
cleaning the filters. 

IT. A process as cla~imed~~in cralms I~to~~4~; characterized" 
in that the steam is made to circulate upwards in counter- 
current to the material being dried and through the filters 
arranged in the upper part of the drying vessel. 
6. A process as claimed in claim 5, characterized in that 
the steam is guided through filters arranged vertically 
above the spraying zone or the fluidized bed. 
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